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Discussao de resultados

Como esse trabalho se propds a desenvolver unmsisie monocromatizagéo
sintonizavel, o resultado esperado é que se condiga de fato um feixe de raios-X
monocromatico a partir de um feixe branco. A sélieeespectros que sera mostrada
nesse capitulo resume os resultados obtidos pa@acromatizacéo de tal feixe. Para
estudar esses resultados mais detalhadamenteowegaro experimento em duas
etapas. A primeira etapa diz respeito a difraggmeanto, monocromatizacao do feixe
no primeiro cristal. A segunda etapa diz respeiteegunda difracdo que ocorre no
segundo cristal apos a primeira. Essa abordageanagbpfoi escolhida a fim de expor
mais claramente o proprio procedimento experimergals primeiro procurou-se
dominar a difracdo em apenas um cristal utilizanoh@ montagem com a posi¢cao do
detector variavel, somente a titulo de caractefizago feixe. Em seguida, com a
primeira difracdo dominada, partiu-se para a difacom ambos 0s cristais e com a

montagem experimental fixa, que € a proposta degialho.

5.1.

Primeira difracao

Pode-se dizer que no primeiro cristal os resultafitmam satisfatorios. As
difracbes responderam perfeitamente a lei de Br@fpyiamente, como ndo se tinha
muita precisédo acerca do angulo do detector eméaelao cristal - precisdo estimada de
pelo menos +1° devido a erros na confeccdo do sumar detector, mais erros que
podem ser atribuidos a acuidade visual pelo fasoedaalas estarem muito préximas, a
energia esperada correspondia a uma faixa estkeitados os valores se mostraram
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bem caracterizados dentro de cada faixa. Par@dacilanalise dos resultados, gerou-se
a Tabela 1 com as energias para cada angulo dmuta segundo a lei de Bragg para
n=1. Os outros valores de energia deverao, portaatansltiplos inteiros de cada valor

de energia descrita na tabela, ja gué,2,3...

Angulo(®) Energia(keV)
3 37,8
4 28,3
5 22,7
6 18,9
7 16,2
8 14,2
9 12,6
10 11,4
11 10,4
12 9,5
13 8,8
14 8,2
15 7,6
16 7,2
17 6,8
18 6,4
19 6,1
20 5,8

Tabela 1 - Tabela de energias para cada angulo de incidéncia segundo a Lei de Bragg.

Assim sendo, ajustou-se o feixe de raios-X e adeleia do detector com os

seguintes parametros:

* Energia: 40 kV.

e Corrente: 1,1 mA.

* Tempo de irradiacao: 10 min.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0721253/CA


PUC-RIo - Certificagdo Digital N° 0721253/CA

67

* Detector: XR-100TR CdTe com colimador de 0,6 nanddmetro.

* Ganho do detector: 1,7.

Com esses parametros realizaram-se duas medigdascam o cristal e outra
sem o cristal, para 4 angulos de incidéncia diteserb®, 10°, 12° e 15°. As primeiras
medidas foram realizadas dispondo o cristal em upntafamostras para que
obtivéssemos um espectro que fosse mais livreas pie fluorescéncias dos elementos
do aco inoxidavel, material de que € composto @rsepara o cristal da Newport. Em
seguida, tornou-se a posicionar o cristal em seortel definitivo e realizou-se a
irradiacdo com 0os mesmo parametros, a fim de olastamnbéem a influéncia do suporte
nas medidas. Os espectros serdo mostrados a seguir.

Comecemos com o0 espectro obtido para o angulo de dife se apresenta na
Figura 1. Da Tabela 1, pode-se perceber que peaiegulo a difracdo deveria ocorrer
sob a energia de 22,7 keV. Contudo, devido a ingfzeccomentada no paragrafo
anterior, pode-se esperar que, para um angulo #i£°,5dbtenha-se um pico com
energia dentro de uma faixa que vai de 18,9 ak&8/3 No espectro da Figura 1 pode-
se ver claramente um pico bem definido na energid&J5 keV. Esse pico estd muito
proximo dos 28,3 keV, limite da faixa de energiatde da precisdo estimada. Ainda
sobre 0 mesmo espectro, outro pico aparece naoregidtorno de 5,4 keV. Esse pico
pode ser explicado se percebermos que um angutagénte quanto o de 5° é de dificil
execucado experimental e, por isso, o feixe podeavincidir na lateral do cristal
formando outros angulos que gerardo outras difsag@@ra essa montagem a 5°, com a
blenda, pode-se ver que o feixe ao incidir noarisrma um desenho que se assemelha
a uma listra horizontal - parte de uma elipse mextcéntrica, pois se a incidéncia fosse
a 90° deveriamos ter um circulo. Essa tese dmedeitparede lateral é reforgcada pelo
fato de que tal pico some quando se muda o angmjpedindo o feixe de incidir na

lateral do cristal.
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Difragdo a 5° (40 kV, 1 mA, 5 min) - com fundo

28,5 keV
40000

Contagens
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0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
Energia (keV)

Figura 1 - Espectro total de difracdo de um feixe de raios-X incidindo a 5° no cristal de silicio
(111) posto no porta-amostra livre.

A Figura 2 mostra o espectro da incidéncia a 5° costal e sem cristal e a figura
Figura 3 mostra a remocado do fundo que foi obtidzefido a subtracdo desses
espectros. Pode-se observar, nesta figura, queos elativos ao tungsténio do tubo

desaparecem apos a subtracéo do fundo.
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Figura 2 - Espectro de difracao de um feixe de raios-X incidindo a 5°num cristal de silicio (111)

e espectro da radiacdo de fundo para a mesma montagem experimental obtido apenas

retirando-se o cristal do porta-amostra.

Difragdo a 5° (40 kV, 1 mA, 5 min) - com fundo
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Figura 3 - Espectro de difracao de um feixe de raios-X incidindo a 5°num cristal de silicio (111)

apos a subtracao do fundo.
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O segundo grupo de medidas foi feito para um andalincidéncia de 10°. O
espectro obtido € 0 que se apresenta na FigurgaraApara 10°, a faixa de energia
esperada da difracdo varia de 10,4 a 12,6 keVra,qsaexatos 10°, a energia esperada é
de 11,4 keV. O que se observa na Figura 4 é umgoich2,1 keV, perfeitamente dentro
da faixa esperada. Além disso, podem-se ver tambgnmultiplos inteiros dessa
energia. Se pana=1 tem-se que E=12,1 keV, entdo par, espera-se E=24,2 keV e
paran=3, espera-se E=36,3 keV. As demais energias napasBiveis de serem vistas
porque ajustamos o tubo de raios-X para 40 kV;ummtse aumentarmos a energia
poderiamos ver os outros multiplos. Para o espeldré°®° ndo foi possivel ver esse

efeito justamente porque, para2 a energia do feixe difratado seria de 57 keV.

Difragao a 10° (40 kV, 1mA, 5min) - com fundo
50000
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Figura 4 - Espectro total de difracdo de um feigreraios-X incidindo a 10° no cristal de silicio 1)1

posto no porta-amostra livre.

A Figura 5 mostra o espectro da incidéncia a 10A castal e sem cristal e a
figura Figura 6 mostra a remocédo do fundo que lidida fazendo a subtracdo desses
espectros. Mais uma vez, observa-se o desapardoin@npicos de W no espectro sem

fundo.
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Figura 5 - Espectro de difracdo de um feixe desrXidncidindo a 10° num cristal de silicio (111) e
espectro da radiacdo de fundo para a mesma monggermimental obtido apenas retirando-se o cristal

do porta-amostras.
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Figura 6 - Espectro de difracdo de um feixe desrXioncidindo a 10° num cristal de silicio (111)pam

subtracao do fundo.
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O terceiro grupo de medidas foi feito para um amgle incidéncia de 12°. O
espectro obtido é o que se apresenta na FiguradtaApara 12° a faixa de energia
esperada da difracédo varia de 8,8 a 10,4 keV egsaexatos 12° a energia esperada é
de 9,5 keV. Observando o espectro da Figura 7 posleperceber um pico bem
pronunciado na energia de 10,2 keV, dentro da fd&ancerteza. Os seus multiplos
também aparecem no espectro; apesar do pico d&ed,der bem pequeno, o de 30,6

keV esta bem representado.
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Figura 7 - Espectro total de difracdo de um feixe de raios-X incidindo a 12°no cristal de silicio
(111) posto no porta-amostra livre.

A Figura 8 mostra o espectro da incidéncia a 12 cristal e sem cristal e a
Figura 9 mostra a remocado do fundo que foi obtidzerfido a subtracdo desses

espectros.
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Figura 8 - Espectro de difracdo de um feixe de raios-X incidindo a 12° num cristal de silicio

(111) e espectro da radiagdo de fundo para a mesma montagem experimental obtido apenas

retirando-se o cristal do porta-amostras.
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Figura 9 - Espectro de difracdo de um feixe de raios-X incidindo a 12° num cristal de silicio

(111) apés a subtracdo do fundo.
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Um resultado similar se obteve para o quarto grgpanedidas e obteve-se o
espectro para a incidéncia a 15° como se podeavEigura 10. A energia esperada para
este angulo é de 7,6 keV. Levando em conta a ingd@no angulo, a faixa de energia
esperada fica entre 7,2 keV e 8,2 keV. Novamentoréra-se 0 pico esperado.
Observando o espectro da Figura 10, percebemosaoneim 7,8 keV e seus multiplos
23,4 keV (=3) e 31,2 keV i=4).
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Figura 10 - Espectro total de difracdo de um feixe de raios-X incidindo a 15°no cristal de silicio
(111) posto no porta-amostra livre.

A Figura 11 mostra o espectro da incidéncia a Db cristal e sem cristal e a
figura Figura 12 mostra a remocao do fundo quelitida fazendo a subtracédo desses

espectros.
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Figura 11 - Espectro de difragdo de um feixe de raios-X incidindo a 15°num cristal de silicio
(111) e espectro da radiagdo de fundo para a mesma montagem experimental obtido apenas

retirando-se o cristal do porta-amostras.
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Figura 12 - Espectro de difracdo de um feixe de raios-x incidindo a 15° num cristal de silicio

(111) ap6s a subtragdo do fundo.
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Assim, finalizando a anélise desses quatro grugomedidas, pode-se concluir
que a difracdo foi bem pronunciada e controlada paprimeiro cristal. Em outras
palavras, pode-se perceber e, de certa forma,otantw pico de monocromatizagcéo
posicionando-o num local desejado de um espectro.

Apenas a titulo de comparacéo, também realizaramesidas para o angulo de
incidéncia de 10° com o cristal no suporte da Netvgorp. E, como podemos ver na
Figura 13, de fato ha uma transmissdo da radiagfm qristal que provoca uma
florescéncia do material que compde o0 suporte. & i@ uma liga composta
basicamente de Cr, Fe e C. Conforme os dados eadostnoX-ray Data Booklet, as
energia, e K; para estes atomos séo: 5,414 keV e 5,946 keV,qp@ra 6,403 keV e
7,053 keV, para o Fe e 0,277 keV para o C [18]atbano tem energia muito baixa,
muito abaixo do limite de deteccdo do equipames&ulo, pois sua energia se confunde
com o ruido causado pela eletronica do detectonsJéicos do Fe e do Cr podem ser

vistos na Figura 13.

Sem Cristal
Com Cristal
Sem Cristal e Suporte
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Figura 13 - Espectro de difracdo de um feixe de raios-x incidindo a 10° num cristal de silicio
(111). A curva em vermelho é o espectro para a irradiacdo no cristal, a verde é sem o cristal,
irradiando o suporte da Newport Corp. e a curva em azul é o espectro de fundo, sem cristal e

sem suporte.
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5.2.

Segunda difragcéo

A segunda difracdo nao foi tdo simples de se obsemwanto a primeira. Isso se
deve muito a absorcdo no cristal e mais ainda ange@. Contudo, uma medida
extremamente imprecisa foi realizada bem no ind@ese trabalho, muito antes das
tltimas medidas serem feitas. Para essa medida amiiga pb6de-se perceber a
monocromatizacao; entretanto, ndo se pode reprodsgé mesmo resultado até a fase
final desse trabalho. E € neste ponto que nos &aooos agora. Visando uma
reprodutibilidade confiavel, atualmente, com o afmrmais preciso do que antes,
porém com problemas ainda - que devem ser resglvidedo foi possivel chegar aos
resultados das medidas antigas.

A medida antiga mostrada no espectro da Figuraoildoinseguida utilizando a
montagem de dois cristais no suporte da Newpodne s seguintes parametros de
feixe e eletrdnica do detector:

 Energia: 40 kV.

e Corrente: 16maA.

* Tempo de irradiacdo: 2 min.

« Detector: XR-100CR Si(Li) sem colimador.

* Ganho do detector: 3,4
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Figura 14 - Espectro de monocromatizacdo com dois cristais para uma montagem fixa do
detector. Os espectros verde, vermelho e azul se referem as difragbes sob os angulos de
incidéncia de 3,3° 3,9°e 3,4 respectivamente.

Nota-se que os angulos foram mudando e claramantgico bem definido
apareceu na energia correspondente a 23,5 keVdbsadabela 1 percebemos que,
para essa energia, o angulo de incidéncia devestiar entre 5° e 4° 0 que é
extremamente possivel, haja vista a imprecisdo oratagem e na determinacao desse
angulo.

Utilizando como referéncia o espectro de 4,5°, &a, supondo que ele possa ser
considerado como o fundo para a monocromatizagd@cprreu a 3,9°, pode-se obter o

espectro que se observa na Figura 15, subtraimidoespectro obtido a 3,9°.
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Figura 15 - Espectro de monocromatizacdo com dois cristais para uma montagem fixa do
detector.

Esse espectro mostra apenas 0 pico da monocrogé@iizpie ocorreu para o
angulo de 3,9°. E notério que todos 0s outros pisesnaneceram praticamente
inalterados a medida que o angulo foi variandopenas a monocromatizacdo foi
surgindo.

Contudo, os resultados atuais ndo conseguem apdaduzir esta medida antiga.

O resultado mais recente é o0 que se mostra notespad-igura 16.
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Figura 16 - Espectro de difracdo com dois cristais para uma montagem fixa do detector com
feixe incidindo a 15°

No espectro da Figura 16, vemos praticamente agdisdo cristal. Porém, o fato
de ter-se percebido anteriormente a monocromatzagén dois cristais, motiva a
continuidade desse trabalho a fim de se realizajastes finos, para que se consiga um

sistema mais confiavel, com reprodutibilidade eixpental.
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