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Laboratorio de Estrutura da Matéria 11

Difracao de raios X

PRINCIPIO E OBJETIVOS

Feixes de raios X sdo analisados através de difragdo por monocristais, para diferentes valores da tensdo de
anodo. A partir da variagdo do comprimento de onda minimo dos raios X emitidos em funcdo da tensao de

anodo ¢ obtida a constante de Planck. A lei de Bragg ¢ usada para o estudo da estrutura de um monocristal.

TOPICOS RELACIONADOS

Lei de Bragg, radiacdo de “bremsstrahlung”, lei de Duane-Hunt, planos atomicos e estrutura cristalina,

producdo e detecgdo de raios X .

EQUIPAMENTO

Unidade de raios X, monocristais de LiF e KBr, detector de raios X, contador de pulsos, amplificador,

multimetros, cabos de conexao.

TAREFAS EXPERIMENTAIS

1. Registrar o espectro de emissdo de raios X de um alvo de cobre com a méxima tensdo de anodo (V,),
utilizando um monocristal de LiF na condi¢ao de Bragg.

Repetir o passo 1 variando a tensdo V.

Repetir o passo 1 agora com o monocristal de KBr.

Calcular os valores de energia das linhas de emissao do Cu.

Verificar a lei de Duane-Hunt.

A

Obter graficamente o valor da constante de Planck.

PROCEDIMENTOS EM LABORATORIO

1. O arranjo experimental encontra-se esquematizado na Fig. 1 Coloque a fenda de 2 mm de abertura
na saida do feixe de raios X, com o monocristal de LiF montado no porta-amostra de modo que a
superficie do monocristal esteja na horizontal. Pressione o botdo “zero key” para que o detector e o
porta-amostra sejam trazidos para a posi¢ao inicial.

2. Ajuste o contador de pulsos com os seguintes pardmetros iniciais: tensdo de saida para o detector:

500 V; sensibilidade: 10° pulsos/min; constante de tempo: 0,5 ou 1,5 s.



3. A tensdo de saida do contador fornece a intensidade de radiacdo detectada. Os raios X refletidos (ou
espalhados) pelo monocristal na posicdo angular 0 sdo registrados pelo detector na posi¢ao angular
20. Na propria unidade de raios X hd uma saida de tensdo proporcional ao angulo de interesse (6 ou
20), a razdo de 0,1 V/grau. Ambas essas tensdes de saida podem ser diretamente medidas com um
voltimetro e os angulos podem ser, alternativamente, medidos diretamente na escala em graus da
unidade de raios X.

4. Feche a porta deslizante da unidade, selecione a velocidade de varredura, ajuste os botdes de
controle da unidade para que o movimento do cristal e do detector sejam simultdneos e para que o
angulo registrado seja o correspondente ao do cristal (0)

5. Ajuste a tensdo de anodo V4 no seu valor maximo (25 kV) e registre um espectro de emissdo do Cu
utilizando a difragdo com o monocristal de LiF orientado na direcdo 100. O espectro pode ser
registrado manualmente ou no modo de varredura automatica.

6. Repita o passo acima, mas agora registrando os espectros obtidos com diferentes valores de V4 (tome
em torno de 7 pontos entre 13 e 25 kV).

7. Troque o monocristal de LiF pelo de KBr (também orientado na dire¢ao 100) e registre novamente
um espectro de difragcdo de raios X (com V', =25 kV) para observar difracao até terceira ordem com

valores de 0 até 45°.

Fig. 1: Montagem experimental para levantamento de espectros de difracdo de raios X. U, = tensdo de anodo, R6 = tubo de raios
X, K = catodo, A = anodo de Cu, BL = sistema de colimag¢do, Kr = cristal, Z = detector, 3 = angulo de Bragg.

CUIDADOS QUE DEVEM SER TOMADOS EM LABORATORIO

1. Qualquer equipamento de raios X produz radiacdo que pode oferecer riscos a satde dos operadores.
A unidade de raios X empregada nesse experimento ¢ construida de maneira a proporcionar o
minimo perigo possivel, so existindo radiacao emitida quando a porta deslizante da unidade (a qual ¢
blindada com uso de um plastico especial contendo chumbo) estd hermeticamente fechada. De
qualquer forma, devem ser tomadas as precaugdes usuais em ambientes contendo radiagdo ionizante,
como nao permanecer proximo a unidade inadvertidamente por longos periodos, ndo deixar o feixe
ativo por mais tempo do que o necessario e em caso de percepcdo de qualquer problema técnico

comunicar imediatamente ao professor ou responsavel.



2. O tubo detector ndo deve nunca ser exposto a radiagdo primaria (ndo defletida) por longos periodos

de tempo.

EXPRESSOES E RELACOES NUMERICAS ENVOLVIDAS
1. Quando elétrons emitidos pelo catodo de um tubo de raios X sdo acelerados e, com alta energia
cinética, colidem com um alvo metélico representado pelo anodo de Cu, raios X sdo emitidos com
distribuicdo continua de energia (efeito de “bremsstrahlung”), sendo o minimo comprimento de onda

da radiag¢do emitida diretamente proporcional a tensdo de aceleragdo aplicada ao anodo:

eV, = (1)

2. A chamada lei de Duane-Hunt, obtida experimentalmente em 1915, decorre imediatamente da Eq. 1:

V. =1,25x10°V-m (2)

min
3. No espectro de emissdo caracteristico do alvo metélico encontram-se, além da radiagdo continua de
bremsstrahlung, linhas tipicas do elemento do alvo, associadas a transi¢des eletronicas ocorrendo nas
camadas internas dos dtomos desse elemento em conseqiiéncia das colisdes sofridas com os elétrons
acelerados. Os comprimentos de onda dessas linhas sdo, diferentemente da radiacdo continua,
independentes da tensdo de aceleracdo V. A Fig. 2 exibe o diagrama de niveis de energia de raios X
do Cu, mostrando as trés transi¢des tipicamente observadas para esse elemento (denominadas K,

K2 € Kp). Na pratica ndo ¢ em geral possivel obter a separagdo entre as linhas Ky e Kq», sendo

observada apenas uma linha com energia média denominada K .
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Fig. 2: Diagrama de niveis de energia de raios X do Cu.

4. A andlise dessa radiacao policromdtica pode ser feita com uso de um monocristal, com orientacao

dos seus planos cristalinos convenientemente ajustada. Os raios X incidindo sobre a superficie do
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monocristal orientado sofrem interferéncia construtiva apenas em dire¢cdes bem definidas, descritas

pela lei de Bragg:

2dsen®=nh, 3)
onde d ¢ a distancia interplanar caracteristica do monocristal, 6 ¢ o angulo de difracio de Bragg
(angulo entre o feixe incidente e os planos atomicos cristalinos) € » ¢ um numero natural que indica
a ordem de difragdo (n =1, 2, 3, ...). A seguir encontram-se os valores de d para os cristais de LiF e
KBr correspondentes aos planos cristalinos com indices de Miller 100:

LiF (100): d=2,014 A KBr (100): d=3,295 A
Como d ¢ fixo (trata-se de um monocristal orientado!), a deteccdo de raios X para diferentes valores
de 0 fornece a distribuicdo em energia do feixe, sendo os valores de energia obtidos pela expressao
abaixo:
nhc

E= 4
2d sen 0 @

QUESTOES A SEREM RESPONDIDAS NO PRE-RELATORIO

l.
2.

Discuta detalhadamente o efeito de bremsstrahlung e deduza as Eqs. 1 e 2.
Discuta o diagrama de niveis de energia de raios X do Cu, mostrado na Fig. 2, explicando a notagao
usada para a descri¢do dos niveis e a quantidade de niveis em cada grupo.

Obtenha a partir da Fig. 2 os valores de energia e comprimento de onda das linhas K1, Ko2, K5 e Kg

do Cu.

Faga uma dedugao geométrica da lei de Bragg (Eq. 3).

Deduza a Eq. 4.

Faca um esquema da estrutura cristalina do LiF e explique o que ¢ um monocristal de LiF orientado
na dire¢ao 100.

Esboce um espectro de emissao tipico de um alvo metalico qualquer (Cu, Mo, W, etc), mostrando a
faixa continua e as linhas discretas presentes no espectro.

Explique como a constante de Planck pode ser obtida com os dados deste experimento.

PROCEDIMENTOS E CALCULOS A SEREM EFETUADOS NO RELATORIO

1.

Trace o espectro de emissdao do Cu obtido com V,=25kV e usando o cristal de LiF. Discuta as
principais caracteristicas desse espectro: faixa continua, comprimento de onda minimo, linhas

discretas.



Utilize a Eq. 4 juntamente com os valores de O correspondentes aos trés picos observados no
espectro do item anterior para determinar os valores de comprimento de onda e de energia das linhas

K; e Kg do Cu. Compare com os valores esperados com base no diagrama da Fig. 2.

Trace o espectro de emissdo do Cu obtido com V4 =25kV e usando o cristal de KBr. A partir das
posi¢des dos picos de difragdo observados até terceira ordem e usando os valores esperados de

comprimentos de onda para as linhas K_

5 € Kp do Cu (obtidos da Fig. 2), determine a distancia
interplanar correspondente (com incerteza). Compare com o valor esperado.

Trace os espectros de emissdo do Cu obtidos com diferentes valores de V4 e usando o cristal de LiF.
Coloque todos os espectros no mesmo grafico, deslocando-os ao longo do eixo vertical (basta
adicionar um valor constante de intensidade conveniente para cada espectro). Discuta as variagdes
dos comprimentos de onda das linhas discretas e dos comprimentos de onda minimos das faixas
continuas em funcao de V.

Obtenha a partir desses espectros os valores de Ayin. Determine os valores dos produtos Vy x Amin €
compare com o valor dado na lei de Duane-Hunt.

Monte um grafico de Amin em funcdo do inverso de V4 e obtenha, a partir desse grafico, um valor

para a constante de Planck, com incerteza.

ANALISE DOS RESULTADOS OBTIDOS

1.

Explique detalhadamente o mecanismo fisico de emissao de espectros de raios X discretos a partir da
colisdo de elétrons de alta energia com um alvo metalico.

Explique por que os valores de energia dos niveis mostrados no diagrama da Fig. 2 estdo orientados
da maneira mostrada, ou seja, com o nivel K possuindo energia maior que os niveis L, M, etc.
Explique por que as transi¢cdes L; — K e M; — K ndo sdo observadas no diagrama da Fig. 2.

Por que raios X com comprimentos de onda menor que A, ndo podem ser emitidos pelo alvo de
Cu? Existe alguma argumentagdo cldssica que possa justificar tal fato? Como a teoria quantica
explica esse fendmeno?

Nos espectros registrados com o cristal de KBr verifica-se a existéncia de quedas abruptas de
intensidade para alguns valores especificos de 6, em torno de 8 e 16°. Determine a partir do espectro
registrado em laboratorio os valores precisos de O onde ocorrem essas quedas e justifique a
ocorréncia desse efeito, tendo em conta o fato de que o elemento Br possui uma linha K de emissdo

com energia igual a 13,474 keV.
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