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CAPTTULO 1

INTRODUCAO E OBJETIVOS

1. Introdugao

0s metodos empregados ate hoje para e?ucidar 0 prob]ema
da origem dos diamantes, sao principaimente geo]Bgicos.DiVersos
"pontos” ainda nao foram totalmente explicados por falta de es
tudos cristalograficos.

0 estudo dos defeitos na rede cristalina dos diamantes
possue elevado interesse intrinseco podendo fornecer informagdes
relativas @ sua genese ou a historia geologica do terreno.

Do ponto de vista cristalografico, o estudo desses de-
feitos & importante pelas suas ligagOes com a simetria, e pelo
interesse intrinseco dos processos de espalhamento da radiagao
nestes defeitos.

Ainda do ponto de vista da Ciencia dos Materiais, es -
tes defeitns podem, cemo ¢ sabido, causar mudangas importantes
nas propriedades fisicas do cristal.

As tecnicas usadas no estudo dos defeitos possuem uma,
grande variedade,segdndo 0o tipo de defeito e o tipo de informa
¢ao procurada.

Em laboratoriocs de cristalografia, varias teécnicas de
raios-X s3o utilizadas com este proposito

- Analise do perfil das linhas de Bragg

- Medidas de difracao difusa de raios-X

- Difragio Mi1tipla de Raios~X

- Diagramas de Kossel

- Topografias de Raios-X.

Sera feita uma breve revisdo destas técnicas nos proxi

. mos paragrafos.



2. Objetivos do Trabalho

Utilizando as tecnicas de difragao de precessao, diagra
mas de Kossel e Topografia de raios-X ,tentamos obter informagoes
sobre a rede de diamante e suas inclusoes.

Usando diagramas de precessEo estudamos a rede cristali-
na da inclus3o e as relagoes da mesma com a rede do diamante hos
pedeiro.

Com diagramas de Kossel, estudamos as linhas de reflexao
do diamante, para por em evidencia o estado tensional e as defor
magoes de sua rede, causadas pela inclusao.

Com uma cémara topogréfica de Lang, obtivemos topografi-
as de transmissao, que proporcionaram a visualizacao direta das
inclusoes, assim como das tensoes e feixes de deslocagoes intro
duzidas na rede do diamante.

Aplicamos tambem um novo meétodo de Topografias de raios
X idealizado por Caticha E1lis,{Topografia Focalizante com Fei-

xe-Divergente de rajos-X) e o comparamos com os metodos usuais.

A sequir, fazemos um breve estudo de importantes
metodos de estudo de defeitos que nao sao, entretanto, usados

neste trabalho.

3. Analise do Perfil das Tinhas de Bragg

0 estudo dos perfis de linha e sua relagao com o grau
de perfei¢do de cristais, foi iniciado em 1974 quando a estru
tura mosaico foi introduzida na literatura por Darwin.

0 perfil das linhas de Bragg representa a distribuigao
de intensidade ao redor de um_n6 da rede reciproca e uma ana -
lise desse perfil & de grande utilidade para o estudo dos defei
tos. |

Os parametros de um perfil sdao afetados de diversas for
mas pelas imperfeicgoes da rede, j3 que esta relacionado com gran
dezas fisicas do cristal.
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Em uma analise 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 informagoes sobre os defeitos do cristal.Existem dois im-

portante fatores que afetam a forma do perfil observado e difi -
- cultam esta analise:

1) Distribuigac espectral dos rajos-X

2) Fatores geométricos e instrumentais da medida.

Estes fatores podem ser corrigidos levando-se em conta
que o perfil observado & o resultado da cenvolugao dos fatores
instrumentais com o perfil de um cristal imperfeito.

Seja h(w) a fungao distribuigao espectral, i(w) o resul
tado da convolugao de todas as fungoes instrumentais e P.(w) o
perfil intrinseco de uma dada reflexdao de um cristal imperfeito,

entao o perfil observado fi(w) e representado pela convolugao

Fi(w) = P.(w) * h(w) * i(w) (1.1)

chamarei k{w) hiw) * i(w) (1.2)

As informagoes sobre os defeitos do cristal em estudo
podem ser obtidas a partir da equagao {I.1)} de duas maneiras dii
tintas.

A ﬁrimeira e determinar k{w) experimentalmente medindo
-se o perfil de um cristal perfeito sob as mesmas condigoes ex
perimentais com que se obtem o perfil do cristal imperfeito.

Apos o conhecimenta de k(w) com boa precisac, pode-se
determinar Pi(w) desconvolucionando-o da equag¢ao (I.1).

A segunda maneira e fazer arranjos instrumentais de
tal forma que a funcao k{w) seja tao estreita a ponto de poder
ser considerada como.uma fungaoc delta e consequentemente o per

fi1 observade fi(w) nio ser muito diferente do perfil intrinse

co Pi(w).



0 estudo de como os defeitos dos cristais modificam a
distribuicdo de intensidade de raios-X espalhado foi feito por
diversos autores, entre o0s quais mencionamos Guinier, Wilson,
Zachariasen e Warren.

Atualmente ja e bem conhecido o efeito causado nos per
fis de cristais que apresentam defeitos especificos tais como:
falhas de empilhamento, segregac¢ao,"twinning",ordem-desordem ,

tensodes residuais, etc.

4. Difracao Difusa de Raios~X

0 espalhamento difuso de raios-X ocorre nas imediacoes
dos nos da rede reciproca e & causado por vibragdes termicas
ou por defeitos estruturais . A difrag¢3o difusa comegou a fa-
zer parte da bibliografia do estudo de defeitos cristalinos
no infcio deste seculo.

Estudando o espalhamento de raios-X devido as vibra-
¢oes termicas, Debye(1913) criou um modelo relacionando a in -
tensidade da radiagao difusa espalhada com a intensidade das
reflexoes de Bragg. Em 1923 , Faxen (10) concluiu que os movi-
mentos termicos dos atomos provocavam o aparecimento do espa -
lThamento difuso, e sua teoria , aplicada inicialmente em cris-
tais cubicos, foi generalizada por Waller{1925) (28) . Desen -
volvendo este estudo, eles perceberam que o carater anisotrﬁpi
co das estruturas cristalinas poderia ser facilmente evidencia
do.

0s metodos experimentais quantitativos no estudo da di
fracao difusa foram iniciados por Lava1(1938)(17). Utilizando
um espectrometro de ionizagao ele obteve importantes resulta -
dos que relacionavam a variacao de temperatura com a distribui

¢ao da radiacdo difusa.



Numerosas contribuicoes teoricas e experimentais, foram publi-
cadas a partir de 1940, lideradas principalmente por Raman, Ni

]akantan(24), Born e Zachariasen(33)

Foi estabelecido experi
mentalmente que nao so a intensidade difusa depende da tempera
tura, como tambem as reflexOes extra e de Bragg; sendo que a
relacio de intensidade niao @ mantida , quer seja de uma subs -
tancia para outra, quer seja de um plano para outro em um mes
mo cristal.

Com o desenvolvimento de modelos e teorias a respeito,
foi possivel mostrar que parte da radiagao difusa fornece uma
grande quantidade de informagoces acerca das propriedades f?si
cas do cristal, ou seja, o tipo de estrutura, propriedades e -
lasticas e termicas (temperatura de Debye), espectro elastico
(cujo estudo permite o calculo das constantes e]Ssticas) dis-
torgdes estaticas da rede e a orientagdo de moleculas em cris-
tais.

0 estudo dos defeitos pontuais foi estabelecido teori-
camente por Huang(1947).

WiTson(1949), mostrou que a difragdo difusa e o perfil
de reflexoes das linhas de Bragg eram modificadas pelo defeito
conhecido como falhas de empiThamento,

Em 1952, Matsubara estabeleceu um modelo para defeitos
pontuais e deduziu uma expressao geral na qual a intensidade
de radiagao difusa & expressa em termos da transformada de Fou
rier.

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

espalhada pelos defeitos esta relacionada em forma simples com

a transformada de Fourier desses defeitos.,



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 distribuigao de in-
tensidades uma falha de empilhamento, a desordem em ligas,etc

0 problema inverso, ou seja, dada uma distribuigac de
intensidade no espaco reciproco, determinar qual o tipo ou ti
pos de defeitos que a produziu, e muito dificil de ser resol-
yido, embora seja mais fundamental. Um exemplo desta analise
e fornecido para o caso do diamante, alguns dos quais apresen
tam "espigas" que comegam em nos da rede reciproca e se esten

dem na diregao dos eixos cristalinos (Caticha-E1T1is e Cochran

(5) ¢ (6) .

5. Difracao Multipla de Raios-X

Quando analisamos a intensidade refletida por uma fa-
milia de plamos {hkl}, nermalmente consideramos que nenhuma
outra reflexao de Bragg, esta ocorrendo ao mesmo tempo. Para
certas orientagoes de cristais, a condicao de reflexao de -
Bragg, pode ser satisfeita para mais de uma familia de p]a?
nos e a presenga destas outras reflexoes, modificam a intensi
dade da prfmeira.

| | 0 problema geométrico, para se determinar em qual ori
entacao do cristal ocorrem duas ou mais reflexoes simultanea -
mente, € convenientemente tratado por meio da rede rechroca'e
da esfera de Ewald.

A condigao geometrica para ocorrer uma reflexdao sim -
ples & que um ponto hkl da rede reciproca, esteja sobre a es-

fera de Ewald. Quando varios pontos da rede ficam sobre ela ,
ent3o a difragdo multipla e produzida.

- 6.



Renninger (1937), mostrou como produzir este efeito
sistematicamente, fazendo girar um cristal em torno do eixo OP
(figura I.1), que passa pelo ponto hkl e a origen 0, ou seja ,
o vetor hkl da rede reciproca. 0 efeito foi desde entac chama-
do de"efeito Renninger" . Durante a rotac¢ao, outros pontos hKY
da rede tocam a esfera e consequentemente dois ou mais planos
estarao em condi¢oes de refletir, originando a difragdo multi-
pla.

Somente nos uUltimos anos, deu-se enfase (Fankuchen ,
Zachariasen, entre outros) ao fato de que a geometria usada em
muitos metodos para coletar intensidades difratadas na determi
nacao de estruturas, & tal que essdas grandezas sao obtidas 7
sob condigdes nas quais ocorre: a difragao multipla sistemati
camente. |

Embora isto represente um inconveniente para os analis
tas de estruturas, o fenomeno em si pode ser provocado a vonta
de e usado para o estudo em fisica do estado solido.

A difragdo multipla 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 distribui¢ao mosaico do cristal so
bre as intensidades multiplamente espalhadas, sendo que, a in=
tensidade relativa dos picos de difragao multipla, pode ser u-
sada na determinagﬁbhda largura mosaico do cristal e consequen
te verificagdo de se a distribuigao & anisotropica ou ndo.

Recentemente o mesmo autor e colaboradores, mostraram
que a solugao das equagodes diferenciais simultaneas, resolvi -
das exatamente em 1969, para o cdso de dois e tres feixes, dei

xam de ser validas quando o cristal se aproxima da perfeigao ,

-7 -
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hlkl‘[l
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Figura I.1 - As reflexBes multiplas sao geradas

mediante a rotagao do cristal em tor

- —
no do vetor reciproco OP.



fsto & , quando a largura mosaicon & menor que 0.01° aproxima
damente,

Uma outra aplicacao interessante do efeito e a deter-
minagao muito precisa do parametro de rede de um cristal clbi-
co, 0 que foi feito recentemente para um cristal de Ge usando
reflexoes escolhidas especialmente e técnicas experimentais

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

de Mestrado, em preparagdo.)



CAPTTULO II

DIAGRAMAS DE PSEUDO - KOSSEL

1. Introdugao

Para a obtengao dos diagramas de pseudo-Kossel, deve-se u
sar feixes divergentes de raios-X, com divergencia angular de a
proximadamente 180° . Estes feixes s3o produzidos num gerador mi-
crofoco @ partir do choque de um fluxo de eletrons com um alvo.

No gerador, um filamento metalico(Fig. II.1), aquecido
por uma corrente eletrica, emite eletrons, que passam atraves de
um tubo capilar e sido colimados por meio de lentes eletromagneti-
cas. 0s eletrons se chocam com um alvo, produzinda feixes diver -
gentes policromaticos de raios-X. Quando os feixes incidem sobre
um mono cristal, originam cones de difracdo que sao registrados
em ym filme colocado ou antes,(retro-reflexao), ou depois(trans -
missac), do cristal.

A intersecgdao desses cones com o filme, produz curvas de
49 ordem,(37) as quais referir-nos-emos como sendo"conicas".Estas
conicas correspondem as reflexdes de familias de planos e a bar -
tir de suas medidas, obtem-se informacﬁes sobre a rede cristalina
da amostra.

Como em qualquer outra técnica de difragdao de raios-X a
alta simetria da amostra, facilita a interpretacao dos diagramas.
Diversos autores, entre os quais Lonsdale(1947) e Morris(1965) ,
desenvolveram metodos de interpretacdao dos diagramas a fim de se
obter informagoes sobre a orientagao da amostra e valores com gran
de precisao dos espacamentos interplanares.

A aplicacdao desta tecnica no estudo de defeitos cristali -

nos e ampla.

- 10 -
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Figura I1.1- Esquema de como sao geradas as "conicas" nos
diagramas de pseudo-Kossel.

0 Foco de R-X
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(

Figura I1.2- Interseccao de conicas de Kossel projetadas
sobre o plano do filme.
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0 metodo de pseudo-Kossel e uma das "ferramentas" mais u
tilizadas para uma analise sobre o estado tensional da amostra ,
(36) alem de fornecer informagdes sobre as distorgles da rede ,o
que permite o estudo de dominios cristalinos e determinacdo da o
rientagdo relativa entre blocos mosaicos (27)

Sendo esta uma das tecnicas utilizadas neste trabalho ,
a interpretagao dos diagramas sera revista em detalhes mais adi-

ante,

2, Metodos de interpretacdo dos diagramas de Kossel

Diversos metodos sdo empregados para a interpretagdo dos
diagramas de Kossel. Citaremos dois deles e detalharemos o meéto-
do RACE ({Regressive Analysis - Conics Equation), ja que este foi
0 utilizado por nos para a indexagdo de um diagraha do diamante.

(35)

2.1 - Metodo de "Lentes" (Gielen . Yakowitz(31) )

0 metodo requer que, pelo menos duas c@nicas de difragao
se interceptem em forma de"lente" (Fig. II.2). Quando isso ocorre
, @ separacdao angular entre os pontos de intersecgao, 2T , depen-
de do espacamento interplanar e do comprimento de onda da radia -
¢ao utilizada. |

0 valor de T & determinado a partir de medidas feitas so-

bre o filme. Pode ser mostrado que
sec? T = 4ab / (atb)? - 1P (1.1)
onde L € a distancia entre os pontos de interéecgﬁo das 1en§és,e
a = (P% + 22)1/2 e b= (P% + 22)1/2 .

- 12 -



LY
onde P, e P, s3o as distincias entre os pontos de interseccac so
bre as lentes e o centro C do filme, e Z € a distancia foco-fil-
me.,

A equag3o basica utilizada para determinacao do parame -
tro de cristais cubicos e ; a = f secT . 0O valor numérico de f

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

indices de Miller (hy k, 1,) e (h2 ko 15)

2 2 2
e r/z i (hthe)”  (kykp) ™ v (1y-Tp)
) 2 .2 . 2 (1.2)
he HS - (hyh, + kikp + 1915)
2 2 2 - 2 2

Obs.Para simetrias ndo cubicas esta relagdao se torna mais comple-
Xa .

A aplicagao deste metodo fornece valores precisos dos pa-
rEmetros de rede, embora possua desvanfagens tais como:

a) 0s valores de d ndo saoc medidos diretamente, mas sim
05 parﬁmetkﬁs.

b) E necessario que haja pelo menos duas lentes sobre um
mesmo diagrama, para eliminarmos o possivel erroe na medida da dis

tancia foco-filme.

2.2 - Metodo de multiplas exposicoes (E1Tis et al (9) ),

0 metodo consiste em se fazer varias exposigoes variando
a distancia foco-filme e com isso eliminar as principais fontes
de erros em medidas que sao, as distancias foco-filme e foco -

amostra.

A figura I1.3 @ um esquéma do metodo. Por simples geome-

tria, pode-se concluir que :

tg ( a-8 ) e (1:3)

p/c

i

m

q/c tg { a+B ) (1.4)

Mo

- 13 -



Cristal

\

1 R el R T e

Foco :
¢ Filme '

—

Figura II.,3 - Esquema de um diagrama de Kossel obtido

por multiplas exposigdes.

Cristal

Foco

Filme

O fr=e === " 4w .-

Figura II.4 - Cone de difragdo e uma conica sobre o plano

do filme.
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onde m, e m, sao os coeficientes angulares das retas formadas pe
la difracao de raios-X, a e o angulo semi-apic{e)l do cone de ra -
ios-X (igual a m/2 - GB), B & o angulo formado pela normal ao
plano refletor e o eixo do tubo de rajos-X, e ¢ a distancia en -
tre duas posigoes consecutivas da posigao do filme.

Depoi; de determinados experimentalmente os coeficientes
my € m, (independente dos parametros res), os valores de ae BB
sao obtidos resolvendo-se ao equagoes {(I.3) e (I.4}. Com auxilio
da equagao de Bragg determina-se o0s espacamentos interplanares d.

A maior desvantagem apresentada pelc método & que so0 po-
dem ser medidas as conicas completas sobre o filme; a n3o ser que
se utilize um alveo com dois comprimentos de onda diferentes.

2.3 - M&todo R.A.C.E. (Morris (20)y

A interpretagdao dos diagramas de Kossel e feita a partir
da indexacao das reflexoes de Bragg.

As linhas observadas em um diagrama sao aproximadamente
secgoes conicas representando a interseccao de cones de difracgao
com o plano do fiime.Se o eixo do cone @ normal a um plano crista

lografico hkl, entao

cos a = sen @ X/ (2 dhk]) (1.5)

onde o & 0 angulo entre o eixo do cone e a diregdo cristalografi-

1§

ca { o T/2 - 8 ).
Um cone com vertice na origem e eixo ao longo da diregao
0z' pode ser representado na forma analitica por (Fig. 11.4) :

x'? 4 y'2 = 28 tgzu {I.6)

Um cone qualquer, isto &, cujo eixe nao coincide com 0z'

mas sim com uma diregao 0z diferente, tem por equacao a que se

- 15 -



cbtem por uma rotag¢ao geral da forma

X' = TI]X + 12]y + 1312
y' = Torx + looy + 1452
r A

= 1]3x + 123y + 1332
Substituindo estes valores na equagao (I.6), obtemos a
equagao do cone em termos das coordenadas {xyz) :

]
Ty9% + 123y + 1332 = (x2+y2+zz)/(1+tgza ) /2

(1.7)
A equacao da conica sobre um filme colocado normal ao ei
X0 Z e

2, 72y1/2 (1.8)

Lix + Loy + Lz = { A/ 2d)(x2 +y
onde L,,L,,L, sao os cossenos dos angulos que o eixo do cone faz
com os eixos x,y,e z respectivamente; e Z e a distancia do filme
a origem{foco de raios-X).A equagao (1.5) representa uma elipse.

Considerando um conjunto de trées pontos sobre uma conica
particular,especificado pelas coordenadas x e y de cada ponto e
sendo » conhecido, podemos determinar os cossenos diretores e o0

espacamento interplanar do plano cristalografico que gerou a co-

nica. :
Reescrevendo a equagao (I.8) em forma mais simplificada

temos

2, 22y12 _ (1.9)

ax + by + ¢cZ - (xz +y
onde a = 2dL,/ A, b = 2dL2/l » e ¢ = 2dl,/x .

Tomando tres pontos sobre a curva, as coordenadas (xi,yi)
dos mesmos sao suficientes para determinar os coeficientes a,b,c.

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

coeficientes a,b e ¢ pelo método dos minimos quadrados , para o

que @ necessario minimizar :

- 16 -



onde 8; = ax; + by; + cZ - (x? + y% + 22) /2 (I.10)

Derivando r em relacao a a,b e ¢ respectivamente, cbtemos

as equacgoes

2,..2.52,1/2 2
z xi(xi+yi+2 ) /2 - ax Xy + bt X;¥; + cZ2 X;
2..2.52\1/2 _ 2
) yi(xi+yi+z ) = alk X:¥s +b I y; + cZ?¥ Y; (111)

2 2, Z2)1/2

E(xi+yi =a§:xi+b2y_i+nc2

Resolvendo o sistema de equagoes (11), determina-se os va-
lores de a,b e c; consequentemente d e os cossenos diretores podem

ser obtidos

d = (A/2) (a2 + b2 + 2172

Ly = a/(a2 + b2 + c2 1/2
L, = b/(a2 + b2 + c2)1/2
Ly = c/(a2 + b2 4 c2)1/2 .
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CAPTITULO III

METODOS TOPOGRAFICOS DE RAIOS-X

1. Introdugao

Berg, em 1930, mostrou que usando a difragac de raios-X,
era possivel mapear as imperfeigoes de um cristal. A geometri
a de seu esquema e mostrada na figura III.1 . Um feixe de radia
cao branca gerado em um foco pontual incide sobre a amostra e
os feixes refletidos sdao registrados num filme.

0 metodo, bastante usado ate 1945, foi aperfeigoado por
Barret, quem introduziu algumas modificagoes , tais como

1. Diminuigdo da distancia entre o cristal e o filme

2. Aumento da distancia entre a fonte de raios-X.e 0
cristal

3. Utilizagao de um alvo de raios-X de baixo numero ato
mico e filmes de grao fino de alta resolucao.

Baseados neste principio, diversos autores, entre 0s
quais Lang e Kato, refinaram o metodo embora nao obtivessem uma
resolugao suficiente que permitisse separar as imagens das dés-
locagbes individuais.

Atualmente, o uso de raios-X monocromaticos junto com a
tecnica desenvolvida pelo proprio Lang permitiu a obtengdo de
topografias de alta resolucao (1 a 2um ) capaz de separar estas
deslocagoes.

A topografia de raios-X, permite assim visualizar dire-
tamente os defeitos estendidos da rede cristalina e por meio
desta tecnica, pode-se selecionar a regiao que se deseja estu -

dar, seja na superficie, seja no interior do cristal.
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—— Cristal

Filme

Figura 1I11.1 - Esquema dos diagramas de Berg.

0

€

Figura III.2 - Exemplo Teorico de imagens de topografias
de raios-X,




Comparando-se topografias de raios-X e micrografias eletroni-
cas, nota-se que as de rajos-X possuem resolugao menor(Tym no
maximo)e s3ao pouco sensiveis a defeitos pontuais.Entretanto
elas apresentam a grande vantagem de as amostras nao necessita-
rem de uma prepara¢ao previa, enquanto gque para as micrografias
as amostras experimentam um processo bastante complicado para
se obter laminas de aproximadamente 1000 A de espessura 0 que &
muito dificil de ser realizado sem introduzir noves defeitos na
amostra.

Na superficie ou no volume de um cristal os defeitos po
dem estar acumulados com densidades variaveis fazendo com que a
imperfei¢ao cristalina mude de um ponto para outro. A topografi
a de raios-X revela estas diferencas atraves de dois mecanismos
que alteram o contraste sobre o filme fotogrifico..o primeiro ,
propriamente devido a perfeig&o da rede cristalina, e chamado
de contraste de EXTINGAO e e devido ao fato da refletividade pa
ra raios-X ser fungao da perfeigao cristalina. 0 segundo meca -
nismo que modifica o contraste, e devido a presenga de regioes
cristalinas com orientagao levemente diferente, sobretudo nos
chamados de cristais mosaicos, este efeito e chamado de contras
te por ORIENTACAQO. 0Os efeitos de ambos os contrastes podem ser
separados mediante tecnicas adquadas. Um exemplo hipotetico sim
ples de como fazer isto foil dado por Lang{1970).

Considere um cristal perfeito C que possui duas ilhas A~
e B, cujas redes diferem entre si e da de C,(Fig. III.2).

A ilha A possui impetfeigaes na rede, sua refletividade
integrada & maior que a de C e suas orjentagOes estac bem proxi

mas.
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A ilha B possui uma rede tao perfeita guanto C, mas su-
as orientagoes nao coincidem exatamente.

Utilizando~se radiacao continua de raios-X a ilha A se-
ra detectada por contraste de extincdo devido a diferenga de in
tensidades refletidas,enquanto que B ndo mostrara gqualquer con-
traste, ja que sendo o feixe incidente continuo, havera um com-
primento de onda { A + AX Jque satisfara a lei de Bragg {Fig III.
2 b), quando o filme e colocado proximo a amostra. Separande
mais o filme, com o mesmo feixe incidente continuo, a ilha B se
ra observavel na topografia (Fig II1.2 ¢). Iste significa que
aumentando a distancia cristal-filme a topografia e sensivel ao
contraste de orientagdo.

Supondo-se que e usada radiagao caracteristica e que o
feixe incidente & muito bem colimado, de modo que gua divergen~.
cia angular seja suficiente para que C satisfaca a lei de Bragg
e B nio, antio a tepegrafia sera semelhante @ Fig II1.2 4. A i-
lha A apresentara difragao, como no caso anterior, por contras-
te de extingdo, enquanto que B, ndo estara em condigdes de di -
fratar,

Se @ feita uma rotacgdao apropriada da amostra, pode-se
levar B a s&tisfazer a lei de Bragg sem que A e C difratem{Fig

111.2 e).



2. Metodos Usuais de Topografias de Rajos-X

2.1 - Topografias de Reflexao

2.1.1 - Metodo de Berg-Barrett

Um feixe divergente de raios-X incide diretamente no
cristal sendo usadas somente as linhas Ka. .

A placa fotografica e colocada tdo proxima quanto possi
vel da amostra (Fig. I1I1.3). Deve-se selecionar um plano de
Bragg, tal que os feixes difratados estejam proximos a normal
da superficie da amostra e incidam perpendicularmente ao filme.

.Com uma fonte comum de raios-X , a resolu¢dao e de cerca
de 4 wm. A principal vantagem do metodo & a de necessitar de
um equipamento simples, o que e contrabalanceado pelo fato de
ser necessario uma consideravel habilidade do experimentador pa
ra se consequir a melhor resolugao que o metodo oferece.

2.1.2 - Metodo de Schulz
0 metodo consiste em utilizarmos radiac3do continua de
Raios-X vindo de uma fonte pontual muito peauena(25u m,por axem

plo) incidindo diretamente sobre a amostra. As distancias foco-
cristal e cristal-filme, sao aproximadamente iguais(Fig.III.4).

Como estamos utilizando radiagao continua, ocorrera di-
fracdo de Laue da superficie da amostra, dando origem a raios
divergentes refletidos do plano previamente orientado.

A resolugdo da imagem (da ordem de 10u m), depende do
tamanho do foco e das distancias relativas entre amostra, filme
e fonte de raios-X. Os metodos utilizando radiagdo continua con
sequem detectar deslocagoes individuais em cristais quase per -
feitos.A major desvantagem dos metodos que usam raios-X continu
0os em vez de radiagao colimada caracteristica, consiste em que
ndo e possivel separar os diferentes grdos mosaicos naquelas si
tuagoe em que a amostra nao possue blocos muito desorientados,
um em relagdo ao outro. Em outros termos, estes metodos sao pou
co sensiveis ao contraste de orientagao .

2.2 - Topografias de Transmissao

2.2.1 - Metodo das Secgoes Topograficas de Lang
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R-X Filme

7

Cristal

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

Filme

Cristal

Fiqura IIl.4 Metodo topografico de Schultz.
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A figura III.5 & o esquema utilizado por Lang, para ob-
tengao de secgoes topograficas.

Um feixe laminar de radiagao colimada caracteristica atra
vessa o cristal C ao longo da secgdao ab . 0 filme @ montado per -
pendicular ao feixe difratado,sendo que a fenda SS que deixa pas-
sar o feixe refletido serve tambem para aparar o feixe direto.

A grande utilidade da secgdo topografica e localizar a po
sicao das imperfeigoes { deslocagdes, inclusoes, falhas de super-
ficie) dentro dos cristais.

2.2.2 - Metodo das projegdes Topograficas de Lang

0 esquema da Fig. III.5 serve também para ilustrar a tec
nica de Projecoes Topograficas, sendo gque neste caso o cristal e
0 filme se deslocam perpendicularmente ao plano difratante e a
fenda permanece estacionaria.

A imagem formada sobre o filme sera uma projeg¢do total
da regiao de interesse da amostra.

Se nossa amostra apresenta uma deslocagao e obtivessemos
apenas uma seccao topografica, ela seria revelada como sendo uma
mancha mais escura. Consequentemente serjam necessarias diversas
seccoes topograficas para estudar o curso de uma deslocagao atra
ves do cristal, ao passo que , com uma projecao topografica, o
comprimento total da deslocacao pode ser visto.

Para um estudo mais detalhado de uma determinada regiao
dentro da amostra, pode-se limitar uma seccdao ou projecao topo-
grafica com o auxilio de uma fenda ajustivel (Fig. III.6). Esse
metodo e chamado das projegoes topograficas limitadas.

Neste caso a fenda SS apara os feixes difratados pela su
perficie da amostra. No filme teremos apenas a imagem de uma fa-
tia do cristal, eliminando assim o efeito causado por irregulari
dades da superficie, 0 que sempre dificulta a interpretagdo do
diagrama.

0 comprimento horizontal{medido no plano de incidencia)
da imagem de uma proje¢do topografica, e dado por :

g .
L cos B
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Filme

Figura III.5 - Esquema ilustrando uma sec¢ao topografica.

Crista]

Fenda

Fiime

Figura III.6 - Esquema das_projegﬁes topograficas limitadas.
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onde L e o comprimento da amostra , e © B e 0 angulo de Bragg.A
magnificagao horizontal e entao cos 8y \
A magnificagdo vertical ( normal ao plano de incidencia
) e
(b + a)/a ,

onde a & a distancia foco-amostra e b a distancia amostra-filme.
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CAPTTULO IV

TOPOGRAFIA FOCALTZANTE DE RAIOQS-X COM FEIXE DIVERGENTE

1. Introdugido

Ha um grande interesse em desenvolver novos métodos envol
vendo difracao com radiagao continua de raios-X por um cristal,
ja que estes metodos sao simples, rapidos e n3ao requerem instru-
mentagao especial.

Foi feita uma analise do contraste de imagens topograficas
obtidas com o novo metodo proposto pelo Prof. Caticha, utilizando
radiacdo continua de raios-X.

As maiores desvantagens das tecnicas usuais que utilizam
feixe divergente sao

a) Perda de resolugao devido a superposicao das imagens a4
ea,

b) Maior background que quando & utilizado um feixe coli-
mado.

Neste metodo, procuramos eliminar estes efeitos negativos
, ja que , o proprio 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 sera visto com maior éﬂ
fase nos proximos paragrafos.

2. Geometria de focalizacgao

A geometria de focalizagao usada neste metodo pode ser en
tendida usando-se dos esquemas das figuras IV.1 e IV.2 .

F,representa o foco pontual de raios-X. 0 feixe divergen-
te incide sobre o cristal C. 0 cri;ta] ¢ orientado de modo a que

o plano difratante passe pelo eixo M] ao redor do qual ele gira.
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cristal

Figyra IV.1 - Geometria de Focalizagao.

My

Figura IV.2 - Circulo focalizante. A relagao
2rsend=f & valida para este caso.
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0 feixe incidente deve formar o angulo 6 com o plano difratante.
Na projecao da figura, F e My sac pontos fixos , deduz-se entao
que o ponto sobre o cristal que verifica a lei de Bragg ficara so
bre o arco capaz do angulo eB que passa pelos pontos F e M]. Em
consequencia, quando o cristal gira ao redor de M1,0 ponto que ve
rifica a condig¢ao de Bragg migra sobre a superficie.

Como, qualquer que seja a posigao do cristal, o angulo
(%~ 2 6) (Fig. IV.2), entre os feixes incidente e difratado €

constante, entao todos os feixes difratados numa posicdao qualquer

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

definido, ao qual denominamos de Circulo de Focalizag¢3o.Esse pon-

to fixo e o simétrico de F com relag3o ao diametro que passa por
M].
No circulo de focalizagao, vale a seguinte relagao trigo-
noméetrica
2 r send = & (IV.1)
onde r e o raic do circulo e # a distancia do centro de giro ao
foco.
Como esta relagao tem a mesma forma da lei de Bragg
{2dsen® =X), vemos que a relagaoc do raio do circulo com o espa

camento interplanar e igual a distancia foco-motor{&) , com o

comprimento de onda X, ou seja

re (1v.2)
0 feixe difratado devera passér pela fenda f, que & co-
locada no ponto onde sao focalizados os feixes de um comprimento

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

tao para monocromatizar a radiacgdo,
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0 filme, que oscila junto com o cristal, deve ser coloca
do t3ao proximo quanto se possa da fenda, de tal modo gue os fei-

xes difratados incidam perpendicularmente a sua superficie.

3. Analise Geometrica do Metodo

Embora as condi¢oes de focalizacao determinadas nos paré
grafos anteriores sejam verificadas com o cristal colocado em
qualquer parte do circulo de focalizacdo e ainda com o cristal
girando seja ao redor de MT’ seja ao redor de MZ’ convem discu -
tir em que condigoes deverao ser feitas as topografias para se
obter melhor resolucao nos casos de transmissdo e de reflexdo
Com efeito encontraremos mais abaixo que o centro de giro & di-
ferente em ambos os casos e que o cristal deve ficar em zonas de

terminadas do circulo de focalizagao.

3.1 Posicionamento do Cristal Sobre o Circulo

A resolucao das topografias sofre influencia direta da
posic¢dao do cristal em relag3aoc ao filme e ao foco. Sabe-se que pa
ra obter topografias com boa resolugao, a distancia cristal -fil
me deve ser a menor possivel e o angulo BB deve ser tal que o%
feixes difratados se aproximem da normal a superficie da amostra.

Nas fopografias de reflexao, estas condigoes saoc respec-
tiﬁamente satisfeitas se :

a) o cristal for colocado proximo a fenda,
b) 0 foco estiver mais proximo de M, que do seu simetrico My
sendo que isto garante tambeém que os feixes difratados se foca -

1izem num ponto sobre o ¢circulo ao inves de o fazerem Seus pro .-

longamentos. -~ -
Para topografias de transmissao, a situacao e bastante

semelhante, com a diferenc¢a que se deve desiocar o foco sobre o
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Cristal

M

Figura IV.3a- Posigao do crista] para topografias de
reflexao.

2

Foco

Figura IV.3b- Posigao do cristal para topografias de

transmissao.
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FiquralV.4- Esquema mostrando que ¢ cristal nao pode ser

oscilado em torno de M2 para topografias de
reflexao.

Eigura IV,5- Para topografias de transmissao o cristal nao
pode ser osciiado em torno de M1.
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circulo em direcao a M], ou seja, levar o cristal mais proximo de

M] que de M2 (Fig. 1IVv.3).

3.2 Centro de Giro do Cristal

Uma condi¢do necessaria para obtencdao das topografias e
que todos os Teixes difratados se focalizem em um ponto sobre o
circulo mesmo com o cristal oscilando em torno dos pontos fixos

M, ou M, (capitulo IV.2).

1
Nas topografias de reflexao, se o movimento e feito em

torno de M,, o anguio MT#E\¥ ndo e permanentemente igual a 855 0
que faz com que o0s feixes refletidos ndo se focalizem no circulo
(Fig. IV.4). Portanto o movimento deve ser feito em torno de M]’
ja que o plano que satisfaz a lei de Bragg esta constantemente a
linhado na diregao de Ma s qualquer que seja a posigao do cristal
sobre o circulo(Topografias 1 e 2)

Para topografias de transmissao, ocorre o inverso. Quan-
do oscilamos o cristal em torno de M], teremos apenas num dado
instante os feixes difratados passando pela fenda, ja que os pla
nos de Bragg saem rapidamente do circulo de focalizagao, devido a
pouca espessura da amostra {necessaria para topografias de trans
missao) {(Fig. IV.5). Neste caso teriamos sobre o filme apenas
uma secgdo do cristal apresentando bom contraste de orientagao(to
pografia 3).

Devemos consequentemente movimentar o cristal em torno de
MZ’ j3a que os planos difratantes (alinhados perpendicularmente a
superficie da amostra), estdo sempre na diregao de M (topografia
4).

4 . Analise Teorica dos Diagramas

A partir do conhecimento das posicoes do centro de giro
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M,

Figura IV.6 - Principio das tapografias de reflexao. Na posigao

2, toda secg¢do do_cristal que esta sobre o circu-
1o esta em condicoes de refletir.

Figura IV.7 - Esquema para topografias de transmissao.
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e do cristal pode-se fazer uma analise teorica das imagens que
as topografias devem apresentar, quer seja de transmissao, quer
seja de reflexao.

Nas topografias de reflexao, esquematizadas na figura
IV.6, ve-se que na posigao 1, apenas um ponto da superficie do
cristal esta sobre o circulo, ao passo que na posigcdo 2, isto
naco acontece. Este fato pode dificultar a interpretagao da ima-
gem sobre o filme, pois na posigao 2, uma secc¢ao transversal do
cristal tem seus feixes difratados passando pela fenda.

Para o caso de transmissao, a fenda deve ser colocada
de tal modo que so passe por ela os feixes difratados pela sec-
¢ao do cristal que corta o circulo de focalizagao(Fig. IV.7).

Quando o movimento e em torno de Mz, outra secgao do
cristal "entra" no circulo de focalizacio dando origem a feixes
difratades de outra regidao da amostra e obtem-se sobre o filme

uma projeg¢ao topografica.

Obs. Como foi visto em IV.3 , o movimento feito em torno de M2

provoca uma pequena variacgao na diregac do plano de Bragg e, -
consequentemente ha uma perda no contraste de orientacdo pre-

judicando a imagem topografica.
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APLICAGUES AO CASO DO DIAMANTE COM INCLUSOES.

CAPTTULO V

CARACTERISTICAS DA REDE DA INCLUSAO E DO DIAMANTE:

1. Parametro e identificacao do cristal inclusao(método de preces
Sao.

0 métode de precessdo de Buerger, mostrou-se muito eficaz
em nosso estudo pois, alem de fornecer informagﬁes relativas as
redes do diamante e da inclusao, nao requer a destruicao da amos-
tra.

Os diagramas de precessao, constituem a projegao, sem dis
torgﬁo, da rede reciproca, e se conhecemos é orientacao do cris -
tal com relacao ao feixe incidente, a sua interpretagao e imedia-
ta,

Com a camara de precessao de Buerger, obtiyemos primeira-
mente fotografias de orientagdao de um diamante contendo inclusoes
.Estas fotografias,obtidas com radiacao policromatica de Mo e
u = 109, revelam, além das reflexoes do diamante (muito intensas)
, as da inclusao(mais fracas) (foto 1). A partir destes diaaramas
pode-se selecionar um nivel reciproco de ordem zero, da inclusao,
que depois de orientado, e fotografado sem distorcoes (foto 2).
Neste trabalho, estes diagramas, foram tomados com p = 30° e radi
acao de Mo filtrada com Zr.

Na foto 2, vé-se que uma direcao reciproca [hoko1o] , da
inclus3o, coincide com o eixo de rotacdao do dial da camara. Nesta
posicao, & possivel fotografar outro plano de espago reciproco
que contem a diregao @0k01J , bastando para isso, apenas girar
o dial da camara, levando o cristal a uma orientagao diferente da
anterior e obter uma fotografia de outro plano do espage recipro-

co.kfoto 3).
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FOTO 2

Diagrama do nivel zero da inclusdo cuja direcao reci

- o
proca[llO] e perpendicular ao plano do filme.



FOTO 3

Diagram do nivel zero da inclus3o com a diregao
- T * . .
reciproca []11] perpendicular ao plano do fil

me-..
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A identificacao da inclusac, foi efetuada pela comparagao
dos dhk] obtidos nas fotos 2 e 3 e do arquivo de difracao JCPDS,
(antigo ASTM),confrontando-se tambem as medidas angulares entre

* *
as direcoes reciprocas [170] ~ (foto 2) e [1TT] (foto 3) e o an-
gulo girado no dial (35%25'). (Tabela I ) .

TABELA 1
DITANCIAS INTERPLANARES DA INCLUSAQ

ASTM(diamante) FOTO 2. FOTO 3 ( hk1)
dpy (R) dpiy (R) dnier (R)
2.06 2.054 (111)
1.261 1.266 1.265 (220)
1.0754 1.078 . ©(311)
.8916 .8921 (400)
.8182 | (331)
.7279 .7322 .7276 (422)

Da tabela I, conclui-se que a natureza do cristal inclui-
do & a mesma do diamante hospedeiro.

Nos diagramas (da inclusao) 2 e 3, nota-se tambem as
reflexdes (muito intensas) do diamante hospedeiro. Estas refle -
x0es, sao referentes aos planos (111),(13]),(35%), e (531).n0 di
agrama 2 e (131),(131),(220),(220) e (T11) no diagrama 3.Com es-
tes resultados, pode-se concluir tambem que a diregao [111]* da
inclusao coincide com a [Iiﬂ * do diamante hospedeiro e a dire-
Gao [11Q] ¥ da inclusdo faz uﬁ angulo de 5% com a diregao [131]*
do diamante.
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2. Rede do diamante com inclusao(Metodo de Pseudo-Kossel).

Com o gerador microfoco operando a 50 kV{(voltagem) e 150pA
(corrente de raios-X), obtivemos por reflexao, um diagrama de pseu
do-Kossel de uma amostra de diamante contendo inclusoes(foto 4).

(20) ja descrito no capitulo II,

Utilizando o metodo RACE
indexamos o filme.

Foram calculados os desvios &, de cada um dos pontos medi
dos sobre o filme,{tabela 2) depois de determinados os cossenos di
retores L}’Lz’L3 e 0s espacamentos interplanares pelo méetodo dos
minimos gquadrados(tabela 3).

Pela tabela 3 vé-se que varias conicas apresentam os mes-
mos valores para os espagamentos interplanares. Estas conicas fo-
ram identificadas como sendo pertencentes as familias {331} as
quatro primeiras e{422} as outras.

~

CONCLUSOES

Nota-se no diagrama um alargamento nas linhas de difracgdo
de Kossel e pelos cadlculos um aumento consideravel nos espaga-
mentos interplanares do cristal hospedeiro,

Embora, a menor medida deformag3ao(variagao no espagamental 
de uma reflexao particular foi maior que o erro experimental, a ana
1ise de tensoes baseada no metodo do feixe divergente requer condi-
¢0es especiais tanto para a amestra como para o diagrama tais como:
(30)

1) A superficie da amostra nao deve apresentar muitas irre-
gularidades ou distorcgoes,

2) Nao deve. haver um aiargamento muito grande nas linhas ,
j& que isto frequentemente conduz a uma precisac pobre, podends o
errc chegar a superar a variaqio a ser medida, 0 que aparentemente

nao & o caso. Entretanto, o calculo dos erros na medida dos espa-
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TABELA 2

Medidas de uma conica de Kossel.

ponto n¢ - X (mm) ¥ (mm) 8 (mm) (x 10'3)
1 21.60 8.95 24
2 25.05 17.15 8
3 21,15 35.85 9
4 10.30 43.20 3
5 -4.00 41.70 15
6 -14.4 29.60 9
TABELA 3
Espacamentos interplanares, indices de Miller
e cossenos diretores de conicas de Kossel do
diamante hospedeiro.
conica n9 411 A hk1 L Ly L,
1 0.8227 133 0.6864  0.1944  0.7008
2 0.823%5 333 -0.1035 -0.3616 0.9265
3 | 0.8245 313 -0.2760 0.2525 0.9274
4 0.8227 133 0.3333 0.0943 0.9382
5 0.7317 242 0.2217 -0.2261 0.9485
6 0.7332 422 -0,3303 -0.0934 0.9393
7 0.7325 224 0.0683 0.3080 0.9489
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gamentos resulta demasiado impreciso, devido a estas condigoes
nao serem estritamente satisfeitas. Consequentemente ndo se con
seguiu fazer uma analise precisa do estado tensional da amostra,

A tabela I, que fornece as medidas dos dhk] da inclusao
obtidas a partir dos diagramas de precessao e cuja precisao nao
€ muito grande, sugere que essa inclusao estd comprimida no sen-
tido 171 havendo expans3o em outras diregGes. Uma medida mais pre
cisa destas distancias interplanares e a sua comparagao com as de
um cristal livre de tensdes permitira atraves do tensor de tensao
deformagao, obter a medida quantitativa do estado tensional do
cristal hospede. Obviamente © mesmo poderia ser feito em relagao
ao hospedeiro.

Ainda com re1ag50-5 inclusao, nota-se no diagrama de Kos
sel, que suas reflex0Oes 530 pontuais, devido a sua pequena dimen-
sao. Pela distribuigac dos pontos sobre o diagrama, pode-se ver
que a mesma tem um eixo reciproco bem'prﬁximo'a direcgao 111* do

diamante hospedeiro.

3. Topografias do diamante com inclusoes,
(Comparagdo entre os métodos de Lang e Caticha)
Com a camara de Lang, utilizando a linha caracteristica
Kai do Mo, obtivemos as topografias 5 e 6. As topografias 7 e 8
foram obtidas com a camara de Caticha e radiacao KOl do Cu.
Nota-se nas duas primeiras fotografias, que suas reso-
Tugao e contraste s3o melhores. Deve-se levar em conta que o com
primento de onda ideal empregado para topografias de transmissao
foi o utilizado com a camara de Lang, embora ja esperassemos que

estes dois importantes fatores (contraste e resolug¢do), nao pu-

dessem ser superados por este novo método.



FOTO 4

Diagrama de Kossel do diamante com a direg¢ao reciproca

(111] * perpendicular ao plano do filme.

B!
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0 metodo proposto por Caticha Ellis, & de grande utili
dade, quando queremos uma analise rapida, embora de nao muito
boa resolugao, de como estao estendidos os defeitos pela amos-
tra.

As maiores vantagens deste méetodo estao no curto tempo
de exposicao necessario para obtensaoc das topografias {cerca
de 20 vezes menor que o método de Lang) e na instrumentagao que
e de facil manejo e baixo custo.
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4. CONCLUSOES GERAIS

A partir dos valores calculados com o meétodo de precessSo
identificamos a inclusao e determinamos qual sua orientacgao rela-
tiva ao diamante hospedeiro.

Deve-se acrescentar que para este cristal, o que ocorre @
um caso tipico de geminagdo durante a cristalizagdao, ou seja, hou
ve maior desenvolvimento de um dos individuos e um cristal passou
a englobar o outro.

Sabe-se que as inclusoes do diamante em geral se orientam
em relagao ao hospedeiro(38) e no cristal estudado, a diregao 112 *
da inclusao, coincide com a 111 * do diamante.

Com o metodo de pseudo-Kossel, concluimos gue houve um au
mento substancial nos espagamentos interplanares do diamante e que
este aumento foi provoeado por tensaes;

Nao nos foi possivel analisar com maiores detalhes 0 esta-

do tensionai do diamance, pois, Ticou estabelecide per Meissmann e

{36

colaboradores ) 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 difragao, o que impossibilita obter va-
lores precisos de S = A d/d.

A interpretacao das topografias, neste caso, fTicou facili-
tada pelo conhecimento prévio dos tipos de defeitos que a amostra
apresenta (dados obtidos pelos metodos anteriores).r |

Na topografia (foto 5), podemos ver que as inclusdes pos’
suem orientagao proxima ou co{ncidente ac diamante (mancha escura
no centro da fotografia) e tensionaram a sua rede. As tensoes sao

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

tro.



1. Projecao Topografica (reflexao)

movimento em torno de H1
radiagao: Cu KB
espessura da amostra : 1.4mm
distancias :
foco-motor - 21.83 cm
foco-fenda - 39.22 cm
fenda=filme - 0.5 cm
cristal filme - 4,53 cm

motor-cristal - 17 cm

largura da fenda - 500 um

foco-cristal - 36.01 cm

filme : AA-54 Kodak

tempo de exposigao : 1 h

reflexao :[)11]

2. Projecao Topoarafica (reflexao)

movimento em torno de Mz
radiacao : Cu KB
reflexao [111]
distancias :
foco-motor - 32.15 cm
foco-fenda -~ 21.72 cm
fenda-eristal 2.82 cm
fenda-filme - 0.5 cm

cristal-filme - 3.12 cm

foco-cristal - 19.47 cm

tempo de exposigao : 1 h

filme AA-54 Kodak

larqgura da fenda : 400 um
obs. imagem com contraste ruim, devido ao movimento feito em tor-

no de M, (ver cap. IV.3).
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3. Projecdao Topografica (transmissao)

movimento em torno de M]
radiagao: Cu Ky
reflexao: [220]
distancias
foco-motor - 25 cm
foco-fenda - 41.69 cm
fenda-cristal - 217 cm
fenda-filme - 0.5 cm
cristal-filme - 3.2 cm

motor-fenda - 25 cm

motor-cristal - 24.64 cm

foco-cristal - 40.5cm
tempo de exposigao: 2h 30'
filme : AA-54 Kodak

largura da fenda : 600 ynp
obs, Resolugao e contraste ruim.Movimento feito em torno de M].

=
{ver Capitulec 1Y.3)

4, Projecao Topografica(transmissao)

movimento em torno de M2
radiacao: Cu K g
reflexdo: [220]

distancias:
foco-motor - 32,15 ¢cm

foco-fenda - 21.72 cm
fenda-cristal - 2,82 cm
cristal-filme - 3,32 cm
motor-fenda - 32.15 cm

motor -cristal - 33 cm

foco-cristal- 19.47 cm

tempo de exposigao : 4 h
filme : AA-54 Kodak

largura da fenda : 300 _m
¥ o



5. Projecao Topografica (transmissao)
Método de Lang
radiagao: Mo K
reflexao: [220 ;
distancias :
foco-cristal =300 mm
foco-filme - 0.8 mm
tempo de exposigao : 27 h
filme : DR (grao fino) Kodak

6. Seccao Topoqrafica ( transmissao)
Mgtode de Lang

radiagao : Mo Ka;

reflexao : [22@

distancias :

foco-cristal - 9.5 mm

foco-filme - 300 mm

tempo de exposigao : 1 h

filme AA 54 Kodak

. BB -



7. Projecdo Topografica (transmissao)

fovimento em torno de M2
radiagao : Cu K
reflexao: [220 ]
distancias :
foco-motor - 31.77cm
foco-fenda - 35.05 cm
fenda-cristal - 2132cm
fenda=-filme - 0.5 cm
cristal-filme - 2.82 cm
motor-fenda - 31,77 cm
motor-cristal - 33 cm
foco-cristal - 34.01 cm
filme : AA 54 Kodak
largura da fenda : 600 um
tempo de exposigao : 3.5 h

8. Seccao Topografica (transmissao)
radiagao: Cu K
reflexdo : [220 ]
distancias :

foco-motor - 25 cm
foco-fenda -41.69 cm
fenda-cristal - 217 cm
fenda-filme - 0.5 cm
cristal filme - 3.2 cm
motor-fenda - 25 c¢m
motro-cristal - 24.64 cm
foco-cristal - 40,65 cm
tempo de exposigao : 40 min. .
obs. centro da amostra.
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