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1. Objetivo
Os objetivos deste experimento séo:
a) investigar a estrutura cristalina do cristal de NaCl usando difracdo de raios X de Bragg, e

b) obter a constante de Planck a partir do fundo de Bremsstrahlung.

2. Relat6rio

O relatério podera ser composto em software de edi¢cdo e submetido eletronicamente em formato

pdf, via stoa.

Devera conter as seguintes informacoes:

Titulo do experimento: Difracdo de Raio X

Data: ..coeovieeeeee e, TUMA: oo

Grupo:

Nome No. USP No. Turma

O relatorio devera ser dividido em: Introducéo, Descrigdo do aparado experimental, Obteng&o dos
dados, Andlise dos dados e Conclusdo. A algumas perguntas deveréo ser respondidas ao longo

do relatério em cada parte indicada acima e serdo apresentadas ao logo do roteiro a seguir.
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3. Equipamento utilizado:

Equipamento didatico de Raio X 554 800 (LD Didatic GmbH)

Este € um equipamento de raio X compacto para fins didaticos. Como pode ser observado na
figura 1, possui um tubo de raio X com anodo de molibdénio (Mo), alimentado por fontes capazes
de suprir tensdo maxima de 35 kV e corrente maxima de 1 mA. Est4 equipado com goniémetro
com suporte para o cristal e movido por motor de passo, detector de radiacao tipo Geiger-Muller e
uma tela fluorescente de tungstato de célcio (CaWO, - xilita). Nesse equipamento é possivel
regular tensdo, corrente, angulo do detector e angulo do cristal (acoplados ou ndo) pelo painel do

equipamento e pelo software de controle de medida (X ray apparatus).

Seguranca:

Equipamentos de raio X emitem radiagdo ionizante que é danosa a saude. No entanto, o
equipamento usado nos experimentos oferece seguranga em conformidade com as normas. Os
vidros das janelas para visualizacdo sdo plumbiferos, com espessura e teor de chumbo
adequados as intensidades de raio X emitidas pelo tubo. Antes de emitir o feixe, o controle
automético do equipamento executa teste de seguranca que exige que todas as portas estejam
fechadas. O projeto do equipamento garante que as emissdes de radiagdo pelo equipamento
sejam compativeis com os niveis de radiacdo encontrados em ambientes naturais. Nas condi¢des
operacionais maximas, que nado podem ser ultrapassadas, de U = 37 kV e | = 1,2 mA, a poténcia
local da dose a 10 cm de distancia da superficie com a qual seja possivel algum contato situa-se

abaixo de 1 uSv/h (a radiagcdo ambiente situa-se entre 1 e 3 uSv/h) .
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Figura 1 — Equipamento didatico para experimentos com raio X
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4. Principio de funcionamento

O tubo de raio X (fig.2) possui dois eletrodos: catodo ( negativo ) e anodo ( positivo ). Aplica-se
uma corrente ao filamento do catodo, que o aquece e o induz a emitir elétrons por efeito
termoeletronico. Aplica-se independentemente uma tensdo elevada (da ordem de kV) entre o
catodo e o anodo, produzindo-se um campo que acelera os elétrons emitidos pelo catodo,
direcionando-os ao anodo. Esses elétrons adquirem grande energia cinética (da ordem de keV) e

penetram no anodo, interagindo com os atomos de Mo, resultando na emissao de raio X.

EF
Anodo
1 ==
&\./ 1 — Conexao com o dissipador de calor
Raio X 2 ‘/_ 3
2 — Bloco de cobre de suporte
4 /
1 3 — Anodo de Molibdénio
4 — Catodo aquecido
Catodo 5 — Pinos de conex&o ao soquete

Filamento 5———¢

Figura 2 — Tubo de raio X
Os fotons de raio X emitidos pelo anodo séo de dois tipos:

e FoOtons produzidos por Bremsstrahlung e,

e Fotons produzidos por transicdo de elétrons das camadas L e M para a camada K dos atomos

de molibdénio (h& duas transi¢des K possiveis: Ka , de L para K, e KB , de M para K).

As energias dos fotons produzidos por Bremsstrahlung séo distribuidas conforme a curva em
vermelho na fig.3, que lembra a forma da distribuic&o de radiacéo de Planck. Os fotons produzidos

pelas transicdbes K no molibdénio aparecem em guantidades nitidamente maiores que o0s

produzidos por Bremsstrahlung, resultando em picos que se destacam em relacdo a distribuicdo

de bremsstrahlung. Por isso se diz que os fétons de bremsstrahlung constituem uma radiacédo de

fundo em relag&o aos picos (fig.3).
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Figura 3 — A ordenada R indica a taxa de contagem de fétons pelo detector
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Os fotons emitidos pelo tubo de raio X sdo colimados em um feixe estreito interpondo-se em seu
percurso uma fenda que seleciona apenas aqueles cujas trajetérias encontrarem-se em um
angulo de pequena abertura. Para fins praticos, considerando-se as distancias envolvidas, pode-
se supor que os fétons no feixe colimado seguem trajetérias praticamente paralelas. A fig.4a
apresenta uma visdo esquematica da montagem usada nos experimentos aqui considerados.

Esse esquema refere-se aos componentes indicados no item (e) da fig.1.

(@ (b)

Figura 4 — a) Visao esquematica do arranjo experimental utilizado. b) Lei de Bragg.

O arranjo experimental mostrado na fig.4a, corresponde a determinacdo de caracteristicas
estruturais de um cristal empregando-se difracao de raio X pelo método de Bragg. Na fig.4a, o
componente (1) € o colimador do feixe, em (2) encontra-se o cristal e em (3) o detector de fétons
espalhados pelo cristal. O feixe de raio X colimado incide sobre o cristal e € espalhado pela
estrutura cristalina. Os fotons de raio X espalhados sofrerdo interferéncia decorrente do
espalhamento, produzindo uma figura de difracdo cujos picos estardo espacialmente localizados
em funcdo da relagdo entre a geometria da estrutura cristalina e o comprimento de onda
associado as energias dos fétons que se superpdem por interferéncia. A fig.4b ilustra essa relacao

entre os par@metros envolvidos, que conduz a enunciacao da lei de Bragg:

nA=2d.sin(&)

Difracdo de Bragg

A difracdo de Bragg € o método de espalhamento de um feixe raio X em que um cristal regular
atua como rede de difragcéo e a deteccéo do feixe difratado € feita em um angulo de espalhamento
igual ao angulo de incidéncia do feixe. A frente de onda correspondente aos fotons no feixe
incidente serd espalhada por &tomos situados em diversos planos da rede cristalina, e a

superposicdo das ondas espalhadas produz interferéncia. A diferenca de caminho 6tico entre
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ondas depende da camada de atomos que espalhou a onda. Para um angulo de incidéncia igual a
¢ em relacdo ao plano do cristal sobre o qual incide, e sendo d o espacamento entre dois planos
cristalinos paralelos adjacentes, resulta uma diferenca de caminho igual a 2d.sin(@). Se esse valor
for multiplo inteiro do comprimento de onda dos fétons de raio X, as ondas associadas aos fétons
alcancardo o detector em fase, produzindo interferéncia construtiva acarretando um maximo de

difracdo para aquele comprimento de onda.

A expressdo da Lei de Bragg é ni=2d.sin(8) determinando os maximos de difracdo, sendo n a
ordem do maximo. O difratbmetro de Bragg € construido de modo a explorar a condicdo manifesta
nessa lei, colocando-se o detector de fotons espalhados orientado de acordo com a fig.4a. Um
gonidbmetro solidario ao detector permite medir o angulo a ¢ . No caso do equipamento usado,
descrito na fig.1, a medida do angulo é obtida contando-se passos de dados por um motor de

passo que aciona automaticamente o gonibmetro.

Todavia, o feixe produzido pelo tubo de raio X constitui-se de fétons de diversos comprimentos de
onda propagando-se concomitantemente e, portanto, em um mesmo angulo de observacdo ha
superposicao por interferéncia de fétons com varias energias correspondentes a distintas ordens
de difragdo. Esse fato impede a discriminagdo dos picos de difragdo do fundo continuo de
Bremsstrahlung, porém néo afeta a observacdo com boa resolugéo dos picos correspondentes as
linhas discretas correspondentes a Ka e KB, que se destacam em relacdo ao fundo de
Bremsstrahlung. Os pares de linhas Ko e Kj3, aparecerdo em diversas ordens de difracdo. A fig.5
apresenta a aparéncia da figura de difracdo obtida com o difratdmetro de Bragg utilizando raio X

produzido com anodo de Mo e incidéncia sobre um cristal de rede cubica.

Picos das linhas K, e Kg nas 3 primeiras ordens de difracao

o Ordem n=1 ni=2dsind
(contagem de
fétons no 4 3
detector)
“\ /:'
o
L
Ordem n=2
Ordem n=3
. r——
10° 20’ 3

Figura 5 — Figura de difracé@o obtida para raio X de anodo de Mo e cristal de rede cubica
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Determinacao da constante de Planck

Na segunda parte da atividade de laboratério, realizaremos a determinacdo da constante de
Planck utilizando-se o arranjo experimental do difratbmetro de Bragg. Porém, em vez de
considerarmos 0s picos na figura de difracdo devidos as linhas espectrais difratadas do Mo,

utilizaremos o fundo de bremsstrahlung aplicando-se a relacdo de Duane-Hunt.

A gquantidade de fotons emitidos e a sua distribuicdo de energia dependem dos parametros de
geracdo dos fétons de raio X (corrente e tensdo, respectivamente) e do material que constitui o
alvo. A tensado aplicada além de determinar o valor da energia maxima (comprimento de onda
minimo), modifica a quantidade de fotons emitidos por bremsstrahlung, pois a se¢éo de choque de
ocorréncia desse fenbmeno cresce com a energia cinética dos elétrons. A corrente anddica
corresponde aos elétrons acelerados entre o catodo e o anodo do tubo, e é aproximadamente

proporcional ao nimero de fotons produzidos pelo tubo de raios X.

A banda de bremsstrahlung em espectros de emissdo de raio X € caracterizada por um
comprimento de onda limite (Amin) que diminui com o aumento da tensédo no tubo. Em 1915, os
fisicos americanos Willian Duane e Franklin L. Hunt descobriram que o comprimento de onda

limite varia com o inverso da tens&o Ay, ~ &

O comprimento de onda é dado por A= € sendo ¢ a velocidade da luz no vacuo (igual a
2,9979 x 10° m.s™) e v a frequéncia da onda.

A frequéncia maxima v, emitida corresponderd, portanto, ao comprimento de onda minimo Ami,.
Da relagéo de Einstein, a maxima energia de féton emitido sera entdo Enax=h vmax , Onde h é a
constante de Planck.

O féton de raio X de bremsstrahlung corresponde a irradiacéo pelo elétron de sua energia cinética
adquirida por aceleracao eletrostatica entre o anodo e o catodo. Portanto, a maxima energia do
féton de comprimento de onda maximo Ay , correspondera a energia cinética E = e.U (carga
elementar e=1,6022 x10™° C) do elétron totalmente desacelerado no anodo.

Entao:

__ e
Vmax = W

e, finalmente,

Ao he L <
man e U = equacao de Duane - Hunt.

O fator de proporcionalidade: A = th pode ser usado para determinar a constante de Planck h,

guando ¢ e e sao conhecidos.
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5. Procedimentos Experimental
Serao realizados dois experimentos:
o Primeiro experimento — caracterizacéo do cristal de NaCl por difracdo de Bragg,

e Segundo experimento — determinacdo da constante de Planck via lei de Duane-Hunt.

Ambos experimentos serdo realizados com a configuracdo mostrada na figura 4a que consiste em

um gonidémetro com o cristal de NaCl e um contador de Geiger-Muller:

- Se o cristal ndo estiver colocado no suporte do goniébmetro, comunique ao professor. Caso vocé
seja incumbido de colocar o cristal, devera fazé-lo com muito cuidado, usando pingas e evitando
toca-lo com as maos. Nesse caso, coloque o cristal de NaCl no local apropriado no suporte do
gonidmetro e fixe-o bem. Com ajuda da pinga verifique se ndo esta solto. Caso ja esteja colocado,

passe ao préximo item.
- Abrir o programa de controle do equipamento: Xray apparatus.
Obs: ligar o difratbmetro antes de ligar o computador.

Start/Stop experimento
Apagar, Salvar, Imprimir

Toolbox

X-Ray Apparatus ®

F_‘-j :
DeERas © 885 &
Braga | Planck | Transmission | Moseley I L .
E."': i 1|:| n Lo 00|
145 |
(@ (b)

Figura 6 — Programa Xray apparatus

5.1. Primeiro experimento — caracteriza¢éo do cristal de NaCl por difratometria de Bragg.

- Escolha na tela do programa Xray apparatus, a aba “Bragg”.

- Localize o botdo com o simbolo do cursor (seta vermelha v. fig. 6a) e abra a janela indicada na

figura 6b acima.

- Localize o bot&o da Toolbox (v. fig. 62, acima) e abra a janela indicada na figura 7a, a seguir.
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Crystal calibration @

Crystal and anode The calibration of a crystal should be caried
Settings 10 [withaout target table] aut after every crystal change or after every
re-orientation of a crystal. This will be saved
X Crystal: | MaCl{2d = 564.0 pm] ~ in the x-ray apparatus until the next
*-Ray Apparatus | Crystal | General calibration
e P t Anode: | MoK, =17.44 keVf]
() Sensor U= (350 | kv o= 25 |e ap=[o1 e Target angle: 72° The 0° calibration [withaut target table] is
o7 " e - L g g sensible for Debye-Schemrer scans [powder
W arge targets].
_ - - L P . .
(®) Coupled B= e = e Prax= ? At g LA R R For Bragg scans [single crystal). it is only
Target angle: 63° [0.37 necessary if the senzor angle has become so
Current achar Senzor angle: 14.7° [+0.2°] | maladjusted that the automatic: crystal
i e 2473 } calibration can no longer find the counting
cah eplay ero oudspeaker suning rate s rate maximum.
5 HY [IRegl Oz [ Loudspeak
| Crystal calibration | Help [ Start search l [ Cancel ] [ Adopt
(a (b)

Figura 7 — Calibracdo e ajuste de parametros

Procedimento inicial de calibragéo:

- Calibrar o difratbmetro usando a opg¢ao “Crystal callibration” do painel “settings” (fig.7a). Ao abrir
0 painel da fig.7b, indique o cristal em uso (no caso NaCl) e o alvo no anodo do tubo de raios X
(no caso Molibdénio — Mo) e calibre o cristal usando a opgao “Start search”. Esse procedimento
assegura que o cristal, detector e medidor de angulos estejam corretamente alinhados e que a
varredura acontece com o cristal sendo girado de um angulo 6 e o detector de 20. Vocé pode
acompanhar a evolugédo da calibracdo observando a animagéo na janela igual a da fig. 6b, que

vocé deve ter aberto anteriormente. L4 sera dada a indicacdo dos angulos e da contagem de

fotons pelo detector Geiger-Muller. Ao terminar a calibracédo, use a opcao “Adopt” (fig. 7b).

5.1.1 Determinacgéo da distancia interplanar do cristal de NaCl
Em seguida, retorne ao painel da fig.7a, para ajustar os parametros do experimento.

Seréo feitas 3 aquisicbes de dados experimentais, cada uma delas com um valor diferente de

tensdo aceleradora U e com os demais parametros repetidos:

Tensdo U | Corrente | Bmin Bmax AB At
(kV) (MmA) (graus) (graus) (graus) (seq)

35 1 2,5 30 0,1 5

30 1 2,5 30 0,1 5

25 1 2,5 30 0,1 5
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U - tensédo aceleradora = 35 kV, 30kV, 25 kV (comece da maior para a menaor)

| = corrente no tubo de raio X =1 mA (em todos 0s casos)

Bmin - angulo inicial de incidéncia do feixe de raio X (que chamamos de 0,,;,) = 2,5°

Bmax - angulo final de incidéncia do feixe de raio X (Que chamamos de 0,5) = 30°

AB - incremento no angulo do gonidbmetro a cada passo do motor (chamamos de A6) = 0,1°

At > tempo de integralizacdo das contagens (tempo que o gonidmetro fica em cada posicao
angular, usado pelo contador Geiger-Miller contar fétons de raio X espalhados nessa posi¢éo) =

5 segundos.

- Ajustar os parametros |, At, AB, Bmin e fmax para serem usados nas 3 aquisi¢oes.

-Para cada aquisi¢éo, ajustar o pardmetro U com o valor correspondente.

- Para dar a partida na aquisi¢ao, selecionar o box “scan”. Comecara entdo a varredura angular.

Estime quanto tempo ird demorar cada varredura completa, usando os parametros At, AB, fmin e
Bmax. Vocé deverd encontrar um valor préximo de 30 minutos. Portanto, esta primeira etapa

experimental devera consumir cerca de 90 minutos.
- Exportar os dados com “clique direito > “copy table”

- A partir da posicao dos picos de Ka e K@, determinar a distancia interplanar d do cristai da

amostra (NaCl). Use os valores da tabela a seguir :

£ v A

keV EHz pm
Fla 17.443 4 2264 71.080
Kp 19.651 4. B287 63.095

keV = 102 eV, EHz = 10" Hz, pm =102 m

Valores das energias, frequéncias e comprimentos de onda das transicées K do Mo

3.2. Determinacéo da constante de Planck

Com o cristal de NaCl posicionado no gonidmetro faca medidas com os valores de Tensao (U),

corrente (I) e &ngulo (Bmax e Bmin) mostrados na tabela abaixo. Comece da tensdo mais alta

(35kV) para a mais baixa (sequindo a tabela de baixo para cima). Ndo esqueca de limpar a area

de graficos na janela do programa antes de comecar a fazer as aquisicées. Aproveite para estimar

a duracéo total desta etapa (vocé deve obter algo em torno de 40 minutos).
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U L At PBrmin Brmax Ag
kv mA s grd grd grd
22 1.00 30 5.2 6.2 0.1
24 1.00 30 5.0 6.2 0.1
26 1.00 20 45 6.2 0.1
28 1.00 20 3.8 6.0 0.1
30 1.00 10 3.2 6.0 0.1
32 1.00 10 2.5 6.0 0.1
34 1.00 10 2.5 6.0 0.1
35 1.00 10 2.5 6.0 0.1

Sugestéo: realize 0 experimento sequindo a tabela de baixo para cima

Quando terminar de realizar as medidas salve os dados pressionando F2.

Para determinar o comprimento de onda limite Amin em funcéo da tens&o do tubo U:

Primeiramente, na janela da Toolbox de ajuste de parametros, selecione a aba “Crystal” e no

campo “Lattice plane spacing 2d” selecione “564 pm (NacCl)”.

Em cada espectro de difragdo obtido, clique com o botdo direito do mouse e selecione “best fit

straight line”.

Marque a regido da curva que deseja analisar, selecionando os pontos considerados na regressao

linear (v. fig.8):

Salve os resultados marcando F2

Figura 8
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Para calcular a constante de Planck e verificar a lei de Duane-Hunt:

Selecione a aba “Planck”

Posicione o mouse sobre o grafico Amin=f(1/U), clique com o bot&o direito e ajuste uma linha reta

passando pela origem. Leia a valor de A no rodapé da janela.

Determine a constante de Planck.

Figura 9

Perguntas:

As questdes abaixo servirdo como roteiro para realizar o relatério, ndo devem ser respondidas na

forma de itens, uma a uma, mas as respostas devem aparecer em seu texto em cada secao

correspondente, conforme indicado a seguir.
Questdes para comentar na sec¢do de Introducao
— Qual a transigdo mais energética, K, ou Kz ? Como voceé identifica isso na fig.3 ?
— Por que o pico de K, € maior que o de Ky ?
— Qual o mecanismo de origem dos picos de K, e Kz observados no espectro do Molibdénio?
— Quais as ordens de magnitude das energias da luz visivel e de raios X, em elétron-volts?

— Por que a transi¢do do nivel L para o nivel K no Molibdénio emite raio X, enquanto no

atomo de hidrogénio a correspondente transi¢cao emite proximo ao visivel (Ultravioleta)?
— As posigoes dos picos de K, e Kg variam com a tensdo aceleradora? Por qué?
— Qual o mecanismo de origem do fundo de Bremsstrahlung no espectro do Molibdénio?
— O nicio do fundo de Bremsstrahlung ( Anin) Varia com a tenséo aceleradora?

— Seria possivel espalhar raios X utilizando uma rede de difragéo ordinaria? Por qué?
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Questdes para comentar na sec¢do Aparato Experimental

Quiais os parametros que devem ser ajustados para cada difracdo de Bragg ?
Qual o efeito do ajuste da tensdo U ? Que valores foram usados ?

Qual o efeito do ajuste da corrente | ? Que valores foram usados ?

O que significa o intervalo de tempo At ajustado como parametro experimental ?

Por que os valores de At utilizados na medida da constante de Planck foram maiores que

os usados na difracéo de Bragg ?

Questbes para comentar na sec¢do Analise de Dados

O que se deve determinar com a andlise dos dados da difragdo de Bragg ?
Que valor se espera obter para o cristal de NaCl ?
Como se propagam os erros experimentais na difragdo de Bragg ?

Apresente seus dados, gréaficos, tabelas, calculos, analises e resultados para a difragéo de
Bragg e comente.

Quais séo os dados usados na determinacdo da constante de Planck h, como s&o obtidos

e analisados com o software ?

Qual seu resultado obtido para o valor da constante de Planck h ?

Questdes para comentar na sec¢do Conclusédo

Seus resultados obtidos da andlise de dados de difracdo de raio X de Bragg sao

razoaveis? Por qué?

Seu resultado obtido para a constante de Planck h é razoavel? Por qué? Em sua opinido,
gue erros podem afetar o método experimental para determinacdo de h como foi feito?

Justifique.
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