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1. Introdução 

r.APITULO I 

INTROOUÇ~O E OBJETIVOS 

Os m~todos empregados ati hoje para elucidar o problema 

da origem dos diamantes, são principalmente geolÕgicos.Diversos 

"pontos" ainda não foram totalmente explicados por falta de es 

tudos cristalogrâficos. 

O estudo dos defeitos na rede cristalina dos diamantes 

possue elevado interesse intrTnseco podendo fornecer informações 

relativas ã sua gênese ou ã histõria geolõgica do terreno. 

Do ponto de vista cristalográfico, o estudo desses de­

feitos é importante pelas suas ligações com a simetria, e pelo 

interesse intrTnseco dos processos de espalhamento da radiação 

nestes defeitos. 

Ainda do ponto de vista da Ciência dos Materiais, es -

tes defeitos podem, cerno ~ sabido, causar mudanças importantes 

nas propriedades fTsicas do cristal. 

As técnicas usadas no estudo dos defeitos possuem uma. 

grande variedade,segundo o tipo de defeito e o tipo de informa 

çao procurada. 

Em laboratórios de cristalografia, vãrias técnicas de 

raios-X são utilizadas com este propõsito 

- Anãlise do perfil das linhas de Bragg 

- Medidas de difração difusa de raios-X 

- Difração Múltipla de Raios-X 

- Diagramas de Kossel 

- Topografias de Raios-X. 

Serã feita uma breve revisão destas técnicas nos prôxl 

mos parágrafos. 



2. Objetivos do Trabalho 

Utilizando as têcnicas de difração de precessão, diagr~ 

mas de Kossel e Topografia de raios-X ,tentamos obter informações 

sobre a rede de diamante e suas inclusões. 

Usando diagramas de precessão estudamos a rede cristali­

na da inclusão e as relações da mesma com a rede do diamante hos 

pede iro. 

Com diagramas de Kossel, estudamos as linhas de reflexão 

do diamante, para por em evidência o estado tensional e as defor 

mações de sua rede, causadas pela inclusão. 

Com uma câmara topogrãfica de Lang, obtivemos topografi­

as de transmissão, que proporcionaram a visualização direta das 

inclusões, assim como das tensões e feixes de deslocações intra 

duzidas na rede do diamante. 

Aplicamos tambêm um novo mêtodo de Topografias de raios 

X idealizado por Caticha Ellis,(Topografia Focalizante com Fei­

xe-Divergente de raios-X) e o comparamos com os mêtodos usuais. 

A seguir, fazemos um breve estudo de importantes 

mêtodos de estudo de defeitos que não são, entretanto, usados 

neste trabalho. 

3. Anãlise do Perfil das linhas de Bragg 

O estudo dos perfis de linha e sua relação com o grau 

de perfeição de cristais, foi iniciado em 1914 quando a estru 

tura mosaico foi introduzida na literatura por Darwin. 

O perfil das linhas de Bragg representa a distribuição 

de intensidade ao redor de um nõ da rede recíproca e uma anã -

lise desse perfil i de grande utilidade )ara o estudo dos defei 

tos. 

Os parâmetros de um perfil sao afetados de diversas for 

mas pelas imperfeições da rede, jã que estã relacionado com gra~ 

dezas físicas do cristal. 
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Em uma anãlise do perfil de linha estamos interessados no conhe-

cimento do perfil intrinseco, isto e, devido exclusivamente ao 

cristal, como e explicado mais abaixo. Com efeito , somente ele 

contem informações sobre os defeitos do cristal .Existem dois im­

portante fatores que afetam a forma do perfil observado e difi -

cultam esta anãlise: 

1) Distribuição espectral dos raios-X 

2) Fatores geometricos e instrumentais da medida. 

Estes fatores podem ser corrigidos levando-se em conta 

que o perfil observado e o resultado da convolução dos fatores 

instrumentais com o perfil de um cristal imperfeito. 

Seja h(w) a função distribuição espectral, i(w) o resul 

tado da convolução de todas as funções instrumentais e Pi(w) o 

perfil intrinseco de uma dada reflexão de um cristal imperfeito, 

então o perfil observado fi(w) e representado pela convolução 

fi(w) = Pi(w) * h{w) * i(w) 

chamarei k(w) = h(w) * i (w) 

(I. 1) 

(I. 2) 

As informações sobre os defeitos do cristal em estudo 

podem ser obtidas a partir da equação (I. 1) de duas maneiras dis 

tintas. 

A primeira e determinar k(w) experimentalmente medind~ 

-se o perfil de um cristal perfeito sob as mesmas condições e~ 

perimentais com que se obtêm o perfil do cristal imperfeito. 

Apõs o conhecimento de k{w) com boa precisão, pode-se 

determinar Pi(w) desconvolucionando-o da equação (I.l). 

A segunda maneira ê fazer arranjos instrumentais de 

tal forma que a função k(w) seja tão estreita a ponto de poder 

ser considerada como uma função delta e consequentemente o per 

fil observado f, {w) não ser muito diferente do perfil intrínse 
1 

co Pi(w). 
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O estudo de como os defeitos dos cristais modificam a 

distribuição de intensidade de raios-X espalhado foi feito por 

diversos autores, entre os quais mencionamos Guinier, Wilson, 

Zachariasen e Warren. 

Atualmente jâ é bem conhecido o efeito causado nos pe! 

fis de cristais que apresentam defeitos especificas tais como: 

falhas de empilhamento, segregação,"twinning'',ordem-desordem , 

tensões residuais, etc. 

4. Difração Difusa de Raios-X 

O espalhamento difuso de raios-X ocorre nas imediações 

dos nos da rede reciproca e e causado por vibrações térmicas 

ou por defeitos estruturais A difração difusa começou a fa-

zer parte da bibliografia do estudo de defeitos cristalinos 

no inicio deste século. 

Estudando o espalhamento de raios-X devido ãs vibra­

çoes térmicas, Debye(l913) criou um modelo relacionando a ln­

tensidade da radiação difusa espalhada com a intensidade das 

reflexões de Bragg. Em 1923 , Fâxen (lO) concluiu que os movi­

mentos térmicos dos âtomos provocavam o aparecimento do espa -

lhamento difuso, e sua teoria , aplicada inicialmente em cris­

tais c~bicos, foi generalizada por Wan·er(l925) ( 2B) • Desen -

volveQdO este estudo, eles perceberam que o carâter anisotrõpi 

co das estruturas cristalinas poderia ser facilmente evidencia 

do. 

Os métodos experimentais quantitativos no estudo da di 

fração difusa foram iniciados por Laval(l938)(l?). Utilizando 

um espectrâmetro de ionização ele obteve importantes resulta -

dos que relacionavam a variação de temperatura com a distribui 

çao da radiação difusa. 
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Numerosas contribuições teõricas e experimentais, foram publi-

cadas a partir de 1940, lideradas principa1mente por Raman, Nl 

lakantan( 24 l, Born e Zachariasen( 33 l . Foi estabelecido experl 

mentalmente que não sô a intensidade difusa depende da temper~ 

tura, como tambêm as reflexões extra e de Bragg; sendo que a 

relação de intensidade não ê mantida , quer seja de uma subs -

tância para outra, quer seja de um plano para outro em um mes 

mo cristal. 

Com o desenvolvimento de modelos e teorias a respeito, 

foi poss1vel mostrar que parte da radiação difusa fornece uma 

grande quantidade de informações acerca das propriedades f1si 

cas do cristal, ou seja, o tipo de estrutura, propriedades e -

lãsticas e têrmicas (temperatura de Debye), espectro elâstico 

(cujo estudo permite o câlculo das constantes elâsticas) dis­

torções estâticas d~ rede e a orientação de molêculas em cris-

tais. 

O estudo dos defeitos pontuais foi estabelecido teori-

camente por Huang(l947). 

Wilson(l949), mostrou que a difração difusa e o perfil 

de reflexões das linhas de Bragg eram modificadas pelo defeito 

conhecido como falhas de empilhamento. 

Em 1952, Matsubara estabeleceu um modelo para defeitos 

pontuais e deduziu uma expressão geral na qual a intensidade 

de radiação difusa e expressa em termos da transformada de Fou 

rier. 

Cochran (1956) mostrou que a intensidade de raios -X 

espalhada pelos defeitos estã relacionada em forma simples com 

a transformada de Fourier desses defeitos. 
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Alguns modelos desses defeitos foram analisados por 

Wilson, Guinier e Warren com diferentes colaboradores, de mo-

do que hoje sabe-se o efeito que causa na distribuição de in­

tensidades uma falha de empilhamento, a desordem em ligas,etc 

O problema inverso, ou seja, dada uma distribuição de 

intensidade no espaço rec1proco, determinar qual o tipo ou ti 

pos de defeitos que a produziu, i muito dif1cil de ser resol­

vido, embora seja mais fundamental. Um exemplo desta anãlise 

i fornecido para o caso do diamante, alguns dos quais aprese~ 

tam "espigas" que começam em n5s da rede rec1proca e se este~ 

dem na direção dos eixos cristalinos (Caticha-Ellis e Cochran 

(5) e (6) ). 

5. Difração Múltipla de Raios-X 

Quando analisamos a intensidade refletida por uma fa-

m11ia de planos (hkl), normalmente consideramos que nenhuma 

outra reflexão de Bragg, estã ocorrendo ao mesmo tempo. Para 

certas orientações de cristais, a condição de reflexão de 

Bragg, pode ser satisfeita para mais de uma fam1lia de pla~ 

nos e a presença destas outras reflexões, modificam a intensi 

dade da primeira. 

O problema geométrico, para se determinar em qual ori 

entação do cristal ocorrem duas ou mais reflexões simultanea 

mente, i convenientemente tratado por meio da rede rec1proca e 

da esfera de Ewald. 

A condição geomitrica para ocorrer uma reflexão sim -

ples e que um ponto hkl da rede rec1proca, esteja sobre a es­

fera de Ewald. Quando vãrios pontos da rede ficam sobre ela , 

então a difração múltipla i produzida. 



Renninger (1937), mostrou como produzir este efeito 

sistematicamente, fazendo girar um cristal em torno do eixo OP 

(figura !.1), que passa pelo ponto hkl e a origen O, ou seja , 

o vetor hkl da rede rec1proca. O efeito foi desde então chama-
- l ) ) do de"efeito Renninger" . Durante a rotaçao, outros pontos hkl 

da rede tocam a esfera e consequentemente dois ou mais planos 

estarão em condições de refletir, originando a difração multi-

pla. 

Somente nos ultimas anos, deu-se ênfase (Fankuchen , 

Zachariasen, entre outros) ao fato de que a geometria usada em 

muitos mêtodos para coletar intensidades difratadas na determi 

nação de estruturas, ê tal que essâs grandezas são obtidas 

sob condições nas quais ocorre a difração múltipla sistemati 

camente. 

Embora isto represente um inconveniente para os anali~ 

tas de estruturas, o fenômeno em si pode ser provocado a vonta 

de e usado para o estudo em fisica do estado sõlido. 

A difração múltipla de raios-X foi introduzida em 1969 

por Caticha Ellis ( 7) como ferramenta para o estudo de defei 

tos.Neste trabalho, foi mostrado teoricamente e verificado ex­

perimentalmente o efeito da distribuição mosaico do cristal so 

bre as intensidades multiplamente espalhadas, sendo que, a in~ 

tensidade relativa dos picos de difração múltipla, pode ser u-

' sada na determinação da largura mosaico do cristal e consegue~ 

te verificação de se a distriguição e anisotrõpica ou não. 

Recentemente o mesmo autor e colaboradores, mostraram 

que a solução das equações diferenciais simultâneas, resolvi -

das exatamente em 1969, para o câso de dois e tres feixes, del 

xam de ser vãlidas quando o cristal se aproxima da perfeição , 
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+ 
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o 

R-X 

-L---:-----1 h' k' 1' 
+ 
S' 

Figura I.l -As reflexões múltiplas sao geradas 

mediante a rotação do cristal em toP 
. ...... 
no do vetar recíproco OP. 
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isto é , quando a largura mosaico n e menor que 0.01° aproxim! 

damente. 

Uma outra aplicação interessante do efeito é a deter­

minação muito precisa do parâmetro de rede de um cristal cúbi­

co, o que foi feito recentemente para um cristal de Ge usando 

reflexões escolhidas especialmente e técnicas experimentais 

muito delicadas, neste laboratõrio.(R. Portugal Postigo , Tese 

de Mestrado, em preparação.) 

• 
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CAPITULO II 

DIAGRAMAS DE PSEUDO - KOSSEL 

1. Introdução 

Para a obtenção dos diagramas de pseudo-Kossel, deve-se u 

sar feixes divergentes de raios-X, com divergência angular de a 

proximadamente 180° . Estes feixes são produzidos num gerador mi­

crofoco a partir do choque de um fluxo de elêtrons com um alvo. 

No gerador, um filamento metãlico(Fig. II.l ), aquecido 

por uma corrente elêtrica, emite elêtrons, que passam através de 

um tubo capilar e são colimados por meio de lentes eletromagnêti­

cas. Os elêtrons se chocam com um alvo, produzindo feixes diver -

gentes policromãticos de raios~X. Quando os feixes incidem sobre 

um mono cristal, originam cones de difração que são registrados 

em um filme colocado ou antes,(retro-reflexão), ou depois(trans -

missão), do cristal. 

A intersecção desses cones com o filme, produz curvas de 

4a ordem,(J?) is quais referir-nos-emos como sendo"c5nicas".Estas 

c5nicas correspondem is reflexões de fam1lias de planos e a par -

tir de suas medidas, obtêm-se informações sobre a rede cristalina 

da amostra. 

Como em qualquer outra têcnica de difração de raios-X a 

alta simetria da amostra, facilita a interpretação dos diagramas. 

Diversos autores, entre os quais Lonsdale(1947) e Morris(l965) 

desenvolveram mêtodos de interpretação dos diagramas a fim de se 

obter informações sobre a orientação da amostra e valores com gra~ 

de precisão dos espaçamentos interplanares .. 

A aplicação desta técnica no estudo de defeitos cristali -

nos e ampla. 
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Fig ura II.l - Esquema de como sao geradas as 11 CÔnicas 11 nos 
diagramas de pseudo-Kosse l . 

Filme 

Figura II.2 - Intersecção ~e cônicas de Kosse l proj e tada s 
sobre o plano do fil me . 
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O método de pseudo-Kossel i uma das "ferramentas" mais u 

tilizadas para uma analise sobre o estado tensional da amostra • 

(JG) além de fornecer informações sobre as distorções da rede ,o 

que permite o estudo de dom1nios cristalinos e determinação da o 

rientação relativa entre blocos mosaicos ( 27 ) . 

Sendo esta uma das técnicas utilizadas neste trabalho , 

a interpretação dos diagramas serã revista em detalhes mais adi­

ante. 

2. Métodos de interpretação dos diagramas de Kossel 

Diversos métodos são empregados para a interpretação dos 

diagramas de Kossel. Citaremos dois deles e detalharemos o méto­

do RACE (Regressive Analysis - Contes Equation), ja que este foi 

o utilizado por nõs para a indexação de um diagrama do diamante. 

2.1 -Método de "Lentes" (Gielen( 35 l, Yakowitz(Jl) ) 

O método requer que, pelo menos duas cônicas de difração 

se interceptem em forma de"lente" (Fig. 11.2). Quando isso ocorre 

, a separação angular entre os pontos de intersecção, 2 r, depen­

de do espaçamento interplanar e do comprimento de onda da radia • 

çao utilizada. 

O valor de rê determinado a partir de medidas feitas so­

bre o filme. Pode ser mostrado que 

(I. 1) 

onde L e a distincia entre os pontos de intersecção das lentes,e 
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onde p
1 

e P
2 

são as distâncias entre os pontos de intersecção s~ 

bre as lentes e o centro C do filme, e Zé a distância foco-fil-

me, 

A equação bisica utilizada para determinação do parame -

tro de cristais cübicos e ; a = f secr . O valor numérico de f 

e calculado a partir do conhecimento do comprimento de onda e dos 

2 2 2 (h 1-h 2) + (k 1-k 2) + (1 1-1 2) 

h~ H~- (h 1h2 + k1k2 + 1112)2 (L 2) 

onde, h
0 

= h~ + k~ + 1~ ' e 

Obs.Para simetrias não cÜbicas esta relação se torna mais comple-

xa. 

A aplicação deste metodo fornece valõres precisos dos pa­

râmetros de rede, embora possua desvantagens tais como: 

a) Os valores de d não são medidos diretamente, mas sim 

os parâmetr·os. 

b) t necessãrio que haja pelo menos duas lentes sobre um 

mesmo diagrama, para eliminarmos o possivel erro na medida da dis 

tância foco-filme. 

2.2- Metodo de múltiplas exposições (Ellis et al (9) ) 

O metodo consiste em se fazer virias exposições variando 

a distância foco-filme e com isso eliminar as principais fontes 

de erros em medidas que são, as distâncias foco-filme e foco 

amostra. 

A figura !!.3 e um esquema do metodo. Por simples geome-

tria, pode-se concluir que 

ml = p/ c = tg ( "-e ) 

m2 = q/c = tg ( "+ 8 ) 

- 1 3 -

e 



c 

o ------------

q 

Foco 
c Filme 

5 

(a+S) 

Figura 11.3- Esquema de um diagrama de Kossel obtido 

por múltiplas exposições. 

z 

y 

Cristal 

, Foco 

Filme 

a· 

Figura 11.4- Cone de difração e uma cõnica sobre o plano 
do filme. 
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onde m1 e m2 sao os coeficientes angulares das retas formadas p~ 

la difração de raios-X, a e o ângulo semi-a~citl do cone de ra -

ios-X (igual a rr/2- 88 ), Se o ângulo formado pela normal ao 

plano refletor e o eixo do tubo de raios-X, e~ a distância en -

tre duas posições consecutivas da posição do filme. 

Depois de determinados experimentalmente os coeficientes 

m1 e m2 (independente dos parâmetros! e~). os valores de ae 88 
são obtidos resolvendo-se ao equações (1.3) e (1.4). Com auxilio 

da equação de 8ragg determina-se os espaçamentos interplanares ~-

A maior desvantagem apresentada pelo metodo e que so po­

dem ser medidas as cônicas completas sobre o filme; a nao ser que 

se utilize um alvo com dois comprimentos de onda diferentes. 

2.3 - Metodo R.A.C.E. (Morris (20 )) 

A interpretação dos diagramas de Kossel e feita a partir 

da indexação das reflexões de 8ragg. 

As linhas observadas em um diagrama são aproximadamente 

secçoes c6nicas representando a intersecção de cones de difraçio 

com o plano do filme.Se o eixo do cone ê normal a um plano crista 

logrãfico hkl, então : 

cosa= sen 8 = 1 I (2 d~kl) (I. 5) 

onde a e o ângulo entre o eixo do cone e a direção cristalogrãfi-

ca ( a= rr/2 - 8 ). 

Um cone com vêrtice na origem e eixo ao longo da direção 

Oz' pode ser representado na forma analitica por (Fig. 11.4) : 

x'2 + y'2 = z'2 tg2a (I. 6) 

Um cone qualquer, isto· ê, cujo eixo nao coincide com Oz' 

mas sim com uma direçio Oz diferen~e, tem por equação a que se 
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obtem por uma rotação geral da forma 

x' = 111 X + 12ly + l3lz 

y' = l2lx + 122y + 1 32 z 

z' = 11 3 X + 123y + 133z 

Substituindo estes valores na equaçao (1.6), obtemos a 

equaçao do cone em termos das coordenadas (xyz) 

xo z e 

ll3x + 123y + 133z = (x2+y2+z2)/(l+tg2a ) 1/2 (1.7) 

A equação da cõnica sobre um filme colocado normal ao ei 

(I. 8) 

onde L1 ,L 2 ,L 3 sao os cossenos dos ângulos que o eixo do cone faz 

com os eixos x,y,e z respectivamente; e i e a distância do filme 

a origem(foco de raios-X).A equação (1.5) representa uma elipse. 

Considerando um conjunto de três pontos sobre uma cõnica 

particular,especificado pelas coordenadas~ e l de cada ponto e 

sendo À conhecido, podemos determinar os cossenos diretores e o 

espaçamento interplanar do plano cristalogrãfico que gerou a co-

nica. 
Reescrevendo a equaçao (1.8) em forma mais simplificada 

temos 
ax + by + cZ - (x 2 + y2 + z2) 

112 = o 
onde a = 2dL 1; À, b = 2dL 2JÀ , e c = 2dL 3/À 

(I. 9) 

Tomando três pontos sobre a curva, as coordenadas (xi,yi) 

dos mesmos são suficientes para determinar os coeficientes a,b,c. 

Convem, em geral, com mais de três pontos determinar os 

coeficientes ~·~ e~ pelo metodo dos minimos quadrados , para o 

que e necessãrio minimizar : 
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n 2 r = l: ó i i= 1 

onde ó. = axi + byi + cZ - (x~ + y~ + z2) 1/2 (I. 10) 
1 1 1 

Derivando r em relação a a,b e c respectivamente, obtemos 

as equações : 

l: x.(x~+i+z2) 1/2 = a l: x~ + bl:x.y. +cZl:xi 
1 1 1 1 1 

l: Y· (x~+i+z2) 1/2 = al:xiyi +b l: y~ + cZl: yi (I.ll) 1 1 1 

2 +i z2)1/2 = a l: x. + bl:yi + ncZ l: ( X i + 
1 1 

Resolvendo o sistema de equações (11), determina-se os va­

lores de a,b e c; consequentemente d e os cossenos diretores podem 

ser obtidos 

Ll = a/{a 2 + b2 + c2) 1/2 

L2 = b/{a 2 + b2 + c2)1/2 

L3 = c/{a 2 + b2 + c2)1/2 
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CAPITULO III 

MtTODOS TOPOGRÃFICOS DE RAIOS-X 

1. Introdução 

Berg, em 1930, mostrou que usando a difração de raios-X, 

era poss1vel mapear as imperfeições de um cristal. A geometr~ 

a de seu esquema e mostrada na figura III.l . Um feixe de radia 

ção branca gerado em um foco pontual incide sobre a amostra e 

os feixes refletidos são registrados num filme. 

O método, bastante usado ate 1945, foi aperfeiçoado por 

Barret, quem introduziu algumas modificações , tais como : 

1. Diminuição da distância entre o cristal e o filme 

2. Aumento da distância entre a fonte de raios-X e o 

cristal 

3. Utilização de um alvo de raios-X de baixo numero atô 

mico e filmes de grão fino de alta resolução. 

Baseados neste principio, diversos autores, entre os 

quais Lang e Kato, refinaram o método embora não obtivessem uma 

resolução suficiente que permitisse separar as imagens das des­

locações individuais. 

Atualmente, o uso de raios-X monocromãticos junto com a 

técnica desenvolvida pelo prÕprio Lang permitiu a obtenção de 

topografias de alta resolução (1 a 2um ) capaz de separar estas 

deslocações. 

A topografia de raios-X, permite assim visualizar dire­

tamente os defeitos estendidos· da rede cristalina e por meio 

desta técnica, pode-se selecionar ~ região que se deseja estu -

dar, seja na superf1cie, seja no interior do cristal. 
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Foco 

A 

Filme 

Figura III. 1 - Esquema dos diagramas de Berg. 

c 

o 
B 

a b c 

c 

B 

d e 

Figura III.2 - Exemplo TeÕ'rico de imagens de topografias 
de raios-X. 
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Comparando-se topografias de raios-X e micrografias eletrõni­

cas, nota-se que as de raios-X possuem resolução menor(l~m no 

mãximo)e são pouco s~nsfveis a defeitos pontuai~.Entretanto 

elas apresentam a grande vantagem de as amostras não necessita­

rem de uma preparação previa, enquanto que para as micrografias 

as amostras experimentam um processo bastante complicado para 

se obter lâminas de aproximadamente 1000 A de espessura o que e 

muito dif1cil de ser realizado sem introduzir novos defeitos na 

amostra. 

Na superf1cie ou no volume de um cristal os defeitos PQ 

dem estar acumulados com densidades variãveis fazendo com que a 

imperfeição cristalina mude de um ponto para outro. A topograf~ 

a de raios-X revela estas diferenças atraves de dois mecanismos 

que alteram o contraste sobre o filme fotogrãfico. O primeiro , 

propriamente devido ã perfeição da rede cristalina, e chamado 

de contraste de EXTINÇ~O e e devido ao fato da refletividade p~ 

ra raios-X ser função da perfeição cristalina. O segundo meca -

nismo que modifica o contraste, e devido a presença de regiões 

cristalinas com orientação levemente diferente, sobretudo nos 

chamados de cristais mosãicos, este efeito ê chamado de contras 

te por ORIENTAÇ~O. Os efeitos de ambos os contrastes podem ser 

separados mediante técnicas adquadas. Um exemplo hipotético sim 

ples de como fazer isto foi dado por Lang(l970). 

Considere um cristal perfeito C que possui duas ilhas A 

e B, cujas redes diferem entre si e da de C,(Fig. 11!.2). 

A ilha A possui imperfeições na rede, sua refletividade 

integrada e maior que a de C e suas orientações estão bem prõx~ 

mas. 
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A ilha B possui uma rede tão perfeita quanto C, mas su­

as orientações não coincidem exatamente. 

Utilizando-se radiação cont1nua de raios-X a ilha A se­

ra detectada por contraste de extinção devido ã diferença de in 

tensidades refletidas,enquanto que B não mostrarã qualquer con­

traste, jã que sendo o feixe incidente cont1nuo, haverã um com­

primento de onda (À +f1À )que satisfarã a lei de Bragg (Fig III. 

2 b), quando o filme ê colocado prõximo a amostra. Separando 

mais o filme, com o mesmo feixe incidente cont1nuo, a ilha B se 

rã observãvel na topografia (Fig III.2 c). Isto significa que 

aumentando a distância cristal-filme a topografia e sens1vel ao 

contraste de orientação. 

Supondo-se que ê usada radiação caracter1stica e que o 

feixe incidente ê muito bem colimado, de modo que sua divergên~ 

cia ângular seja suficiente para que C satisfaça a lei de Bragg 

e B não, ~ntão a topografia sera semelhante ã Fig III.2 d. A i­

lha A apresentarã difração, como no caso anterior, por contras­

te de extinção, enquanto que B, não estarã em condições de di -

fratar. 

Se ê feita uma rotação apropriada da amostra, pode-se 

levar B a satisfazer a lei de Bragg sem que A e C difratem(Fig 

III.2 e). 
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2. Métodos Usuais de Topografias de Raios-X 

2.1 - Topografias de Reflexão 

2.1 .1 - Método de Berg-Barrett 

Um feixe divergente de raios-X 
sendo usadas somente as linhas 

incide diretamente no 
cristal 

v e 1 da 

K • 
a 

A placa fotogrãfica e colocada tão prõxima 
amostra (Fig. 111.3). Deve-se selecionar um 

quanto possf 
plano de 

Bragg, tal que os feixes difratados estejam prÕximos ã normal 
da superf1cie da amostra e incidam perpendicularmente ao filme . 

. Com uma fonte comum de raios-X , a resolução e de cerca 
de 4 ~ m. A principal vantagem do método e a de necessitar de 
um equipamento simples, o que e contrabalanceado pelo fato de 
ser necessãrio uma considerãvel habilidade do experimentador P! 
ra se conseguir a melhor resolução que o mitodo oferece. 

2.1 .2 - Método de Schulz 
O método consiste em utilizarmos radiação continua de 

Raios-X vindo de uma fonte pontual muito pequena(25u m,por exe~ 
plo) incidindo diretamente sobre a amostra. As distâncias foco­
cristal e cristal-filme, são aproximadamente iguais(Fig.111.4). 

Como estamos utilizando radiação cont1nua, ocorrerã di­
fração de Laue da superf1cie da amostra, dando origem a raios 
divergentes refletidos do plano previamente orientado. 

A resolução da imagem (da ordem de lO~ m), depe-nde do 
tamanho do foco e das distâncias relativas entre amostra, filme 
e fonte de raios-X. Os métodos utilizando radiação continua co~ 
seguem detectar deslocações individuais em cristais quase per -
feitos.A maior desvantagem dos métodos que usam raios-X con~1n~ 
os em vez de radiação colimada caracter1stica, consiste em que 
não e possivel separar os diferentes grãos mosaicos naquelas sl 
tuaçõe em que a amostra não possue blocos muito desorientados, 
um em relação ao outro. Em outros termos, estes métodos são po~ 
co sensiveis ao contraste de orientação 

2.2 - Topografias de Transmissão 

2.2. 1 - Método das Secções Topogrãficas de Lang 
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R- X 
Filme 

Cristal 

Figura !!!.3 - Principio da Topografia de Berg-Barrett. 

Filme 

e' 

Cristal 

Fiqura !!!.4 Metodo topogrãfico de Schultz. 
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A figura 111.5 ê o esquema utilizado por Lang, para ob­
tenção de secções topogrãficas. 

Um feixe laminar de radiação colimada caracterfstica atra 
vessa o cristal C ao longo da secção ab O filme ê montado per­
pendicular ao feixe difratado,sendo que a fenda SS que deixa pas­
sar o feixe refletido serve também para aparar o feixe direto. 

A grande utilidade da secção topogrãfica ê localizar a p~ 
s1çao das imperfeições ( deslocações, inclusões, falhas de super­
f1cie) dentro dos cristais. 

2.2.2 - Método das projeções Topogrâficas de Lang 

O esquema da Fig. 111.5 serve também para ilustrar a têc 
nica de Projeções Topogrãficas, sendo que neste caso o cristal e 
o filme se deslocam perpendicularmente ao plano difratante e a 
fenda permanece estacionãria. 

A imagem formada sobre o filme sera uma projeção total 
da região de interesse da amostra. 

Se nossa amostra apresenta uma deslocação e obtivéssemos 
apenas uma secção topogrãfica, ela seria revelada como sendo uma 
mancha mais escura. Consequentemente seriam necessãrias diversas 
secções topogrãficas para estudar o curso de uma deslocação atr~ 
vês do cristal, ao passo que , com uma projeção topogrãfica, o 
comprimento total da deslocação pode ser visto. 

Para um estudo mais detalhado de uma determinada região 
dentro da amostra, pode-se limitar uma secção ou projeção topo­
grâfica com o aux1lio de uma fenda ajustãvel (Fig. 111.6). Esse 
método ê chamado das projeções topogrãficas limitadas. 

Neste caso a fenda SS apara os feixes difratados pela s~ 
perf1cie da amostra. No filme teremos apenas a imagem de uma fa­
tia do cristal, eliminando assim o efeito causado por irregular~ 
dades da superffcie~ o que sempre dificulta a interpretação do 
diagrama. 

O comprimento horizontal(medido no plano de incidência) 
da imagem de uma projeção topógrãfica, ê dado por : 

L cos 9 B 
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Fenda s s 

Filme 

Figura 111.5 - Esquema ilustrando uma secção topográfica. 

Cristal 

Fenda 

s s 
Fi 1 me 

Figura 111.6 - Esquema das projeções topográficas limitadas. 
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onde L e o comprimento da amostra , e e 8 e o ângulo de Bragg.A 

magnificação horizontal e então cos e8 . 

A magnificação vertical ( normal ao plano de incidência 

) e 

(b + a)/a 

onde a e a distância foco-amostra e b a distância amostra-filme. 
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CAP1TULO IV 

TOPOGRAFIA FOCALIZANTE DE RAIOS-X COM FEIXE DIVERGENTE 

1. Introdução 

Hã um grande interesse em desenvolver novos metodos envol 

vendo difração com radiação continua de raios- X por um cristal, 

jã que estes metodos são simples, rãpidos e não requerem instru­

mentação especial. 

Foi feita uma anãlise do contraste de imagens topogrãficas 

obtidas com o novo metodo proposto pelo Prof. Caticha, utilizando 

radiação continua de raios-X. 

As maiores desvantagens das técnicas usuais que utilizam 

feixe divergente sao : 

a) Perda de resolução devido a superposição das imagens "í 

e " 2 • 

b) Maior background que quando e utilizado um feixe coli-

mado. 

Neste metodo, procuramos eliminar estes efeitos negativos 

, jã que , o prÕprio cristal age como monocromador, sendo que po­

demos selecionar o comprimento de onda desejado por meio de uma 

fenda colocada no plano focal. Este ponto serã visto com maior en 

fase nos prõximos parãgrafos. 

2. Geometria de foca 1 i zação 

A geometria de focalização usada neste metodo pode ser en 

tendida usando-se dos esquemas das figuras IV.l e IV.2 . 

F,representa o foco pontual de raios-X. O feixe divergen­

te incide sobre o cristal C. O cristal e orientado de modo a que 

o plano difratante passe pelo eixo M1 ao redor do qual ele gira. 
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Figura IV.l - Geometria de Focalização. 

cristal 

r 

e 

M2 

Figura IV.2- Circulo focalizante. A relaçio 
2rsen8=t ê vãlida para este caso. 
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O feixe incidente deve formar o ângulo e8 com o plano difratante. 

Na projeção da figura, F e M1 são pontos fixos , deduz-se então 

que o ponto sobre o cristal que verifica a lei de Bragg ficarã s~ 

bre o arco capaz do ângulo e
8 

que passa pelos pontos F e M
1

• Em 

consequência, quando o cristal gira ao redor de M
1 

,o ponto que ve 

rifica a condição de Bragg migra sobre a superfície. 

Como, qualquer que seja a posição do cristal, o ângulo 

( 11- 2 e) (Fig. IV.2), entre os feixes incidente e difratado ê 

constante, então todos os feixes difratados numa posição qualquer 

do cristal, se focalizam em um ponto fixo (f) sobre o circulo jã 

definido, ao qual denominamos de Circulo de Focalização.Esse pon­

to fixo e o simétrico de F com relação ao diâmetro que passa por 

No circulo de focalização, vale a seguinte·relação trigo­

nométrica : 

2 r sene = i (IV.l) 

onde r e o ralo do circulo e t a distância do centro de giro ao 

foco. 

Como esta relação tem a mesma forma da lei de Bragg 

(2dsen8 =À), vemos que a relação do raio do circulo com o esp! 

çamento interplanar ê igual a distância foco-motor(l) , com o 

comprimento de onda À, ou seja : 

r= t· 

a r (IV.2) 

O feixe difratado deverã passar pela fenda f, que e co­

locada no ponto onde são focalizados os feixes de um comprimento 

de onda determinado, difratados pelo cristal.Esta fenda serve en 

tão para monocromatizar a radiação, 

" 2g • 



O filme, que oscila junto com o cristal, deve ser coloc! 

do tão prõximo quanto se possa da fenda, de tal modo que os fei­

xes difratados incidam perpendicularmente ã sua superficie. 

3. Anãlise Geométrica do Metodo 

Embora as condições de focalização determinadas nos par! 

grafos anteriores sejam verificadas com o cristal colocado em 

qualquer parte do circulo de focalização e ainda com o cristal 

girando seja ao redor de M1, seja ao redor de M
2

, convem discu­

tir em que condições deverão ser feitas as topografias para se 

obter melhor resolução nos casos de transmissão e de reflexão . 

Com efeito encontraremos mais abaixo que o centro de giro e di­

ferente em ambos os casos e que o cristal deve ficar em zonas de 

terminadas do circulo de focalização. 

3.1 Posicionamento do Cristal Sobre o Circulo 

A resoluçio das topografias sofre inflYincia dir~ta da 

posição do cristal em relação ao filme e ao foco. Sabe-se que p~ 

ra obter topografias com boa resolução, a distância cristal -fil 

me deve ser a menor possivel e o ângulo e8 deve ser tal que o• 

feixes difratados se aproximem da normal ã superficie da amostra. 

Nas topografias de reflexão, estas condições são respec­

tivamente satisfeitas se : 

a} o cristal for colocado prõximo a fenda, 

b} o foco estiver mais prõximo de M2 que do seu simétrico Ml • 
sendo que isto garante também que os feixes difratados se foca -
lizem num ponto sobre o circulo ao i n ves de o fazerem seus prd_-

1 ongamento·s. ·· •. 

Para topografias de transmissão, a situação e bastante 

semelhante, com a diferença que se deve deslocar o foco sobre o 
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Figura IV.3a- Posição do cristal para topografias de 
reflexão. 

Foco • - - - --- ---- .,_ -------

• 
' I 

' ' ' 

• • 
• • 
' 

• 

• 
• • • 

I 

• • • 
' 

' ' ' 

• 

M? 
Figura IV.3b- Posição do cr1stal para topografias de 

transmissão. 
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Figura!V.4- Esquema mostrando que o cristal nao pode ser 
oscilado em torno de M2 para topogrifias de 
reflexão. 

.. . . 

M2 

Figura IV.5- Para topografias de transmissão o cristal nao 
pode ser oscilado em torno de M1. 
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clrculo em direção a M1, ou seja, levar o cristal mais pr6ximo de 

M1 que de M2 {Fig. IV.3). 

3.2 Centro de Giro do Cristal 

Uma condição necessãria para obtenção das topografias e 

que todos os feixes difratados se focalizem em um ponto sobre o 

circulo mesmo com o cristal oscilando em torno dos pontos fixos 

M1 ou M2 (capltulo IV.2). 

Nas topografias de reflexão, se o movimento ê feito em 

torno - ~ - -de M2 , o angulo M1 C F nao e permanentemente igual a 88 , o 

que faz com que os feixes refletidos não se focalizem no clrculo 

(Fig. IV.4). Portanto o movimento deve ser feito em torno de M1 , 

jã que o plano que satisfaz a lei de Bragg estã constantemente a 

linhado na direção de M1 , qualquer que seja a posição do cristal 

sobre o clrculo{Topografias 1 e 2) 

Para topografias de transmissão, ocorre o inverso. Quan-

do oscilamos o cristal em torno de M1 , teremos apenas num dado 

instante os feixes difratados passando pela fenda, jã que os pl! 

nos de Bragg saem rapidamente do circulo de focalização, devido a 

pouca espessura da amostra (necessãria para topografias de tran~ 

missão) (Fig. IV.5). Neste caso terfamos sobre o filme apenas 

uma secção do cristal apresentando bom contraste de orientação(t~ 

pografia 3). 

Devemos consequentemente movimentar o cristal em torno de 

M2, jã que os planos difratantes (alinhados perpendicularmente a 

superffcie da amostra), estão. sempre na direção de M1(topografia 

4) . 

4 . Anãlise Te6rica dos Diagramas · 

A partir do conhecimento das posições do centro de giro 
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Princ1pio das topografias de reflexão. Na pos1çao 
2, toda secção do cristal que estã sobre o c1rcu­
lo estã em condições de refletir. 

• 
• 
' ' 

• 
I 

' 

• , 
• 
' 
' 

• 
' I 

• 
• 
' • 
' 

• • • 
' 

, 

, 
I 

• 
' , 

' 
' • 

cristal 

fenda 

filme 

Figura IV.7 - Esquema para topografias de transmissão. 
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e do cristal pode-se fazer uma anâlise teõrica das imagens que 

as topografias devem apresentar, quer seja de transmissão, quer 

seja de reflexão. 

Nas topografias de reflexão, esquematizadas na figura 

IV.6, ve-se que na posição l, apenas um ponto da superficie do 

cristal estã sobre o circulo, ao passo que na posição 2, isto 

não acontece. Este fato pode dificultar a interpretação da ima­

gem sobre o filme, pois na posição 2, uma secçao transversal do 

cristal tem seus feixes difratados passando pela fenda. 

Para o caso de transmissão, a fenda deve ser colocada 

de tal modo que sõ passe por ela os feixes difratados pela sec­

ção do cristal que corta o. circulo de focalização(Fig. IV.7). 

Quando o movimento e em torno de M2 , outra secção do 

cristal "entra" no circulo de focalização dando origem a feixes 

difratados de outra região da amostra e obtem-se sobre o filme 

uma projeção topográfica. 

Obs. Como foi visto em IV.3 , o movimento feito em torno de M2 
provoca uma pequena variação na direção do plano de Bragg e,· 

consequentemente hã uma perda no contraste de orientação pre­

judicando a imagem topográfica. 
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APLICAÇOES AO CASO DO DIAMANTE COM INCLUSOES. 

CAPITULO V 

CARACTERTSTICAS DA REDE DA INCLUSAO E DO DIAMANTE: 

1. Parâmetro e identificação do cristal inclusão(metodo de preces 
sao. 

O metodo de precessao de Buerger, mostrou-se muito eficaz 

em nosso estudo pois, alem de fornecer Informações relativas as 

redes do diamante e da inclusão, não requer a destruição da amos­

tra. 

Os diagramas de precessao, constituem a projeção, sem dis 

tnrção, da rede reciproca, e se conhecemos a orientação do cris -

tal com relação ao feixe incidente, a sua interpretação e imedia­

ta. 

Com a camara de precessao de Buerger, obtivemos primeira­

mente fotografias de orientação de um diamante contendo inclusões 

.Estas fotografias,obtidas com radiação policromitica de Mo e 

~ = 10°, revelam, alem das reflexões do diamante (muito intensas) 

, as da inclusão(mais fracas) (foto 1). A partir destes diag~amas 

pode-se selecionar um nivel reciproco de ordem zero, da inclusão, 

que depois de orientado, e fotografado sem distorções {foto 2). 

Neste trabalho, estes diagramas, foram tomados com~ = 30° e radi 

ação de Mo filtrada com Zr. 

Na foto 2, ve-se que uma direção reciproca [h
0

k
0

1
0

] , da 

inclusão, coincide com o eixo de rotação do dial da câmara. Nesta 

posição, e possivel fotografar outro plano de espaço reciproco 

, bastando para isso, apenas girar 

o dial da câmara, levando o cristal a uma orientação diferente da 

anterior e obter uma fotografia de outro plano do espaço recipro-

co (foto 3). 
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FOTO 1 

Foto grafia de orientação do di amante com inclusão: 

!-

~~ ~~~~-==~~ ~ ~~~== 

FOTO 2 

Diagrama do nível zero da inclusão cuja direção reei 

proca(lio)* é perpendicular ao plano do filme. 



FOTO 3 

. ' 
" 

Diagram do nível zero da inclusão com a direção 

recíproca (fii) * perpendicular ao plano do fil 

mtL. 
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A identificação da inclusão, foi efetuada pela comparação 

dos dhkl obtidos nas fotos 2 e 3 e do arquivo de difração JCPDS, 

(antigo ASTM),confrontando-se tambêm as medidas angulares entre 

as direções reciprocas [lio]* (foto 2) e [lli]* (foto 3) e o ân­

gulo girado no dial (35°25'). (Tabela I ) 

TABELA I 

DITANCIAS INTERPLANARES DA INCLUSAO 

ASTM(diamante) FOTO 2 FOTO 3 ( h k 1) 

dh k 1 (R l dhkl (~) dh k 1 ( ~) 

2.06 2.054 ( 111 ) 

1 . 2 61 1 . 2 66 1 . 265 ( 220) 

1.0754 1 . 078 ( 311) 

.8916 .8921 (400) 

.8182 ( 3 31 ) 

.7279 .7322 .7276 (422) 

Da tabela I, conclui-se que a natureza do cristal inclui­

do e a mesma do diamante hospedeiro. 

Nos diagramas (da inclusão) 2 e 3, nota-se tambêm as 

reflexões (muito intensas) do diamante hospedeiro. Estas refle -
-

xões, são referentes aos planos (111),(111),(331), e (33l).no d.!_ 

a grama 2 e (131) ,(i3i) ,(220) ,(220) e (111) no diagrama 3.Com es­

tes resultados, pode-se concluir tambêm que a direção (lii]* da 
- * inclusão coincide com a [11~ do diamante hospedeiro e a dire-

ção [no] *da inclusão faz um ângulo de 5° com a direção [131] * 

do diamante. 
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2. Rede do diamante com inclusão(Mitodo de Pseudo-Kossel). 

Com o gerador microfoco operando a 50 kV(voltagem) e lSO~A 

(corrente de raios-X), obtivemos por reflexão, um diagrama de pse~ 

do-Kossel de uma amostra de diamante contendo inclusões(foto 4). 

Utilizando o mitodo RACE( 20 l jã descrito no capitulo II, 

indexamos o filme. 

Foram calculados os desvios ói de cada um dos pontos medi 

dos sobre o filme,(tabela 2) depois de determinados os cossenos di 

retores L1 ,L 2 ,L 3 e os espaçamentos interplanares pelo mitodo dos 

minímas quadrados(tabela 3). 

Pela tabela 3 vi-se que vãrias cônicas apresentam os mes­

mos valores para os espaçamentos interplanares. Estas cônicas fo-

ram identificadas como sendo pertencentes ãs familias {331} as 

quatro primeiras e{422} as outras. 

CONCLUSOES 

Nota-se no diagrama um alargamento nas linhas de difração 

de Kossel e pelos cálculos um aumento considerável nos espava­

mentos interplanares do cristal hospedeiro. 

Embora, a menor medida deformação(variação no espaçamentül 

de uma reflexão particular foi maior que o erro experimental, a anli 

lise de tensões baseada no mitodo do feixe divergente requer condi-

çoes especiais tanto para a amostra como para o diagrama tais como: 

(30) 

1) A superficie da amostra nao deve apresentar muitas irre­

gularidades ou distorções, 

2) ~ão deve haver um alargamento muito grande nas linhas , 

jã que isto frequentemente conduz a uma precisão pobre, podendo o 

erro chegar a superar a variação a ser medida, o que aparentemente 

nao e o caso. Entretanto, o cãlculo dos erros na medida dos espa-
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TABELA 2 

Medidas de uma cõnica de Kossel. 

ponto nQ x i (mm) y i (mm) ôi (MI'I) (x 10- 3 ) 

1 21.60 8.95 - 24 

2 25.05 1 7. 1 5 8 

3 21 '1 5 35.85 9 

4 10.30 43.20 3 

5 -4.00 41 . 70 - 15 

6 -14.4 29.60 9 

TABELA 3 

Espaçamentos interplanares, índices de Miller 

e cossenos di retores de cõnicas de Ko s se 1 do 

diamante hospedeiro. 

o 
cõn i c a nQ dh k 1 

A hkl Ll L2 L3 
-

1 o. 82 2 7 133 o. 6 86 4 0.1944 o. 700 8 

2 o. 82 35 331 -o. 1035 -0.3616 0.9265 

3 o. 82 4 5 313 -0.2760 0.2525 0.9274 

4 o. 822 7 133 0.3333 0.0943 o. 9 3 82 

5 0.7317 242 0.2217 -0.2261 o. 9 4 85 

6 0.7332 422 -0.3303 -0.0934 0.9393 

7 0.7325 224 0.0683 o. 30 80 0.9489 
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çamentos resulta demasiado impreciso, devido a estas condições 

não serem estritamente satisfeitas. Consequentemente nao se con 

seguiu fazer uma análise precisa do estado tensional da amostra, 

A tabela I, que fornece as medidas dos dhkl da inclusão 

obtidas a partir dos diagramas de precessão e cuja precisão nao 

é muito grande, sugere que essa inclusão está comprimida no sen­

tido lif havendo expansão em outras direções. Uma medida mais pr~ 

cisa destas distâncias interplanares e a sua comparação com as de 

um cristal livre de tensões permitirá através do tensor de tensão 

deformação, obter a medida quantitativa do estado tensional do 

cristal hóspede. Obviamente o mesmo poderia ser feito em relação 

ao hospedeiro. 

Ainda com relação ã inclusão, nota-se no diagrama de Kos 

sel, que suas reflexões são pontuais, devido ã sua pequena dimen-

sao. Pela distribuição dos pontos 

que a mesma tem um eixo recíproco 

diamante hospedeiro. 

sobre o diagrama, pode-se ver 
. * 

bem próximo ã direção 111 do 

3. Topografias do diamante com inclusões. 

(Comparação entre os métodos de Lang e Caticha) 

Com a câmara de Lang, utilizando a linha caracteristica 

K do Mo, obtivemos as topografias 5 e 6. As topografias 7 e 8 a, 
foram obtidas com a câmara de Caticha e radiação Ka do Cu. 

Nota-se nas duas primeiras fotografias, que suas reso­

lução e contraste são melhores. Deve-se levar em conta que o co~ 

primento de onda ideal empregado para topografias de transmissão 

foi o utilizado com a câmara de Lang, embora já esperássemos que 

estes dois importantes fatõres (contraste e resolução), não pu­

dessem ser superados por este novo método. 

- 42 -



FOTO 4 

Diagrama de Kossel do diamante com a direção recíproca 

* (111} perpendicular ao plano do filme. 
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O metodo proposto por Caticha Ellis, é de grande utill 
dade, quando queremos uma anãlise rãpida, embora de não muito 
boa resolução, de como estão estendidos os defeitos pela amos­
tra. 

As maiores vantagens deste método estão no curto tempo 
de exposição necessãrio para obtensão das topografias (cerca 
de 20 vezes menor que o método de Lang) e na instrumentação que 
é de fãcil manejo e baixo custo. 
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4. CONCLUSOES GERAIS 

A partir dos valores calculados com o metodo de precessão 

identificamos a inclusão e determinamos qual sua orientação rela-

tiva ao diamante hospedeiro. 

Deve-se acrescentar que para este cristal, o que ocorre e 

um caso tipico de geminação durante a cristalização, ou seja, ho~ 

ve maior desenvolvimento de um dos individuas e um cristal passou 

a englobar o outro. 

Sabe-se que as inclusões do diamante em geral se orientam 

em relação ao hospedeiro{ 3S) e no cristal estudado, a direção 112 * 

* da inclusão, coincide com a 111 do diamante. 

Com o metodo de pseudo-Kossel, conclui mos que houve um au 

menta substancial nos espaçamentos interplanares do diamante e que 

este aumento foi provocado por tensões. 

Não nos foi possivel analisar com maiores detalhes o esta-

do tensional do diatndrJ~e, pois, ficou estabelecido per Wciss~ann e 

colaboradores( 36 ) que somente o inicio do processo do tensionamen­

to pode ser observado pelo metodo descrito. Quando a amostra se a-

presenta muito tensionada, como neste caso, ocorre um alargamento 

e, ou quebra nas linhas de difração, o que impossibilita obter va­

lores precisos de S = ~ d/d. 

A interpretação das topografias, neste caso, ficou facili­

tada pelo conhecimento previa dos tipos de defeitos que a amostra 

apresenta {dados obtidos pelos metodos anteriores). 

Na topografia (foto 5), podemos ver que as inclusões po~ 

suem orientação prõxima ou coincidente ao diamante (mancha escura 

no centro da fotografia) e tensionaram a sua rede. As tensões são 

visiveis no diagrama, como sendo linhas radiais "saindo" de seu cen 

tro. 
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1. Projeção To~ogrãfica (ref l exão) 

mo vi mento em torno de t•11 

radiação: Cu K8 

espess ura da amostra 1. 4mm 

di s tân ci as . . 
foco - mo tor - 21. 83 cm 

foco-fenda - 39 . 22 cm 

fe nda-fil me - 0.5 cm 

cris ta l fi 1 me - 4.53 cm 

motor- cristal 17 cm 

l a r gura da fenda - 500 ~m 

foco - cris t al - 36 . 01 cm 

f il me : AA-5 4 Kodak 

tempo de exposição 1 h 

reflexão : [)11] 

2. Projeção Topogrãf i ca (refl exão } 

movimento em torno de M2 
radiação : Cu K

8 
refl exã o [1 11] 

di stânci as : 

foco - mo tor - 32 .15 cm 

fo co-fenda - 21.72 cm 

f enda- eristal 2 . 82 cm 

fenda- fi l me - 0 .5 cm 

cristal-fi l me - 3.12 cm 

foco-cr i stal - 19 .47 cm 

t empo de exposição : 1 h 

fil me AA - 54 Kodak 

largu ra da fenda : 400 ~m 

obs . i magem com con traste rui m, devido ao mov i mento f e i to em ter-

n o d e t1
2 

( v e r c a p • I V • 3 ) • 
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3. Projeção Topogrãfica (transmissão) 

movimento em torno de M1 
radiação: Cu K 8 

refl exão : [220] 

distânci as : 

foco-motor - 25 cm 

foco-fenda - 41 • 6 9 cm 

fend a- cri stal - 217 cm 

fenda - f i 1 me - 0 . 5 cm 

c r i s ta 1 - f i l me - 3.2 cm 

motor- fenda - 25 cm 

moto r - cr i sta l - 24.64 

foco-crista l - 40 . 5cm 

cm 

tempo de expos i ção : 2h 30 ' 

f il me AA-54 Kodak 

l argura da fenda : 600 ll m 
obs. Reso l ução e contraste ruim . Movimento feito em torno de M

1
. 

I .. "' r f'-. p r' -1- .. 1 ,. T I/ 3 ) ,."'" \.lU. 1 \.\A v ..... 

4 . Projeção Topogrãfica(t rans missão ) 

mov i me nto em torno de M2 

radi ação: Cu K 8 

refle xão : [22 0] 

di stânc i as: 
f o c o- mo to r - 32. l 5 cm 

foco - fenda - 21 .72 cm 

fenda - cristal - 2 . 82 cm 

cristal - f il me - 3.32 cm 

moto r - fenda - 32 .1 5 cm 

motor - cr i sta l - 33 cm 

foco-crista l- 19 . 47 cm 

tempo de exposição : 4 h 

fi l me AA-54 Kodak 

largu ra da fenda : 300 ll m 
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5. Projeção Topogrãfi ca (transmissão) 

!1etodo de Lang 

r a d i a ç ã o : r ~1 o K 

r eflexão: (220f
1 

distâncias 

foco-crista l -300 mm 

foco - filme - 0.8 mm 

te mpo de exposição : 27 h 

fi 1 me : DR (grão fi no) Kodak 

6 . Secção Topogrãfi ca transmi ssão) 

rad i ação : ~ lo K 
a1 

ref l exão : (220) 
distâncias : 

foco- cr i s t al - 9 . 5 mm 

foco-fi l me - 300 mm 

t emp o de expos i ção : 1 h 

f il me AA 54 Koda k 
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7. Projeção Topo0rãfica (transmissão) 
r1ovime nto em to rno de r~ 2 · 
radiação : Cu K

8 
refl exão : (220 J 
distâncias : 

roco - motor - 3l .77cm 
foco-fenda - 35 . 05 cm 
fenda- cristal - 2132cm 
fenda-filme - 0 . 5 cm 
cristal -fi lme - 2.82 cm 
moto r-fenda- 31 .77 cm 
moto r-crista l - 33 cm 
foco - crista l - 34.01 cm 

fi l me : AA 54 Kod ak 
largura da fenda : 600 · ~m 

tempo de exposição : 3.5 h 

8 . Secção Top ogrã fica (transmissão) 
radiação: Cu K 8 
r ef l exão : [220 ] 
distâncias: 

foco - motor - 25 cm 
foco - fenda -41.69 cm 
fenda - cris t a l - 217 cm 
fenda-fi l me - 0.5 cm 

crista l filme- 3. 2 cm 
motor-fenda - 25 cm 
mot ro-cri sta l - 24.64 .cm 
foco-cris ta l - 40.65 cm 

tempo de exposição : 40 min. 
obs. cent r o da amost r a . 
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