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Difracao de Raio-X

Sumario
* Introducao a Difracao de Bragg

* Difracdo de Bragg — Teoria

* Cristais
e Determinacao da distancia inter atbmica no NaCl
* Producao de raios x
* Tubo de raio x
* Radiacao de fundo de Bremsstrahlung
e Radiacao caracteristica
* Espalhamento de Bragg
e Deteccdo do feixe espalhado
e Difracdao dos raios x
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Difracao de Raio-X

Emprego da difracao de Bragg para
caracterizacao de estruturas de cristais

* Cristais apresentam regularidade

estrutural
e Estrutura periddica

* Repeticdao espacial da célula unitaria
e Caracterizada pelos seus parametros

geomeétricos
7 }c /l; a - & e
,:/ : : Fa a ¢ b b"

S I &7 2
“ b b “

a
Romboédrica Hexagonal* Monoclinica Triclinica
a=b=c, 0=f=yz90° a=bzc, a=p=90°y=120° azbzc, a=y=90°= p azbzc, a#p=y=90°
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Difracao de Raio-X

Emprego da difracao de Bragg para
caracterizacao de estruturas de cristais

e Mediremos a distancia inter atomica
entre o Nae o Cl n
e d~ Angstrom

(10'10 m) Monocristal
de NaCl

Na Cl

Precisamos de
um padrao para
comparacgao
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Difracao de Raio-X

metro-padrao

Emprego da difracao de Bragg para
caracterizacao de estruturas de cristais

Emissao do Criptonio

e Mediremos a distancia inter atomica

entre o Nae o Cl h
e d AngSt rom e e comprimento de onda
-15 ordem de 107 m
‘ (10 . m) (606nm)
3 3
‘-i Ondas de radio a' Na Cl
8!- | Microondas 30 ) '/ I*
S*E 5,
3&[ Infravermeho 38 8
N Luz visivel 3
°*‘h. Ukravioleta a \ l
j‘ Ravws X si d
8. Raios gama 88 T
8 ‘-l
-:L.::;: Tipo de radiacao “éb

USP — Universidade de Sao Paulo Fisica Experimental C - Laboratdrio



Difracao de Raio-X

Padrdo de referéncia

Emprego da difracao de Bragg para
caracterizacao de estruturas de cristais

Emissao de raio x

* Mediremos a distancia inter atomica

entre o Na e o Cl H
e d”™ AngStrom comprimento de onda
(10_10 m) ordem de 108 a 10 m

Raio x encontra-se na

faixa de comprimentos T )
de onda de

10 nma 10 pm

USP — Universidade de Sao Paulo Fisica Experimental C - Laboratdrio



Difracao de Raio-X

Emprego da difracao de Bragg para
caracterizacao de estruturas de cristais

e Mediremos a distancia inter atomica entre o Na e o Cl
e d~ Angstrom
(1019 m)

-— o
, N -——

Detector

Padrdo de referéncia

Emissao de raio x

comprimento de onda Cristal de NaCl

ordem de 108 a 10'm
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Difracao de Raio-X

Emprego da difracao de Bragg para
caracterizacao de estruturas de cristais

e Mediremos a distancia inter atomica entre o Na e o Cl
e d~ Angstrom
(1019 m)

Detector

@

Cristal de NaCl
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Difracao de Raio-X

 Raio x descoberto em 1895
* Wilhelm Rontgen

* Onda eletromagnética
Comprimento de onda da ordem de Angstrom (10-10 m)

* Max von Laue (1912)

* Difracao de raio x

e Através do reticulado cristalino
* Testar a hipotese de raio x ser onda eletromagnética

* Feixe de raio x de espectro continuo
* |Incidéncia perpendicular a superficie de um monocristal
e Experimento realizado por Friedrich e Knipping (1912)

* William Henry Bragg e William Lawrence Bragg (1913

* Raio x monocromatico
* Incidéncia obliqua a superficie do cristal
* Reflexao especular nos planos reticulares

et/ $o4
wis L

. 'r o 5 ,{)
SO S
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Difracao de Raio-X
Difracao de Bragg

* Feixe monocromatico de raio x

* Feixe incidente inclinado em relacao a superficie

* Deteccao do feixe espalhado sob angulo
equivalente a reflexao na superficie

90 dfe . normal
. INcjgs a superficie
fonte I SN

de raio x
monocromatica

Plano da superficie -—--—---—-—7 - [NV _=

Plano paralelo ~  --—5-——--F-—--—-¥——m

Planos reticulares

O e 0/ ® 0O e O e
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Difracao de Raio-X
Difracao de Bragg

* Feixe monocromatico de raio x
* Feixe incidente inclinado em relacao a superficie

* Deteccao do feixe espalhado sob angulo
equivalente a reflexao na superficie

nA=2dsin(0)

relacao de Bragg
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Difracao de Bragg

Deteccao do feixe espalhado

* Detector de Geiger-Muller

* Aintensidade da corrente coletada é
proporcional a quantidade de
ionizacoes

* Esta depende da intensidade da
radiacdo incidente no detector

* Que depende da amplitude
resultante da interferéncia dos
fotons que chegam

USP — Universidade de Sao Paulo
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Difracao de Bragg

2000—1 :
relacao ol *
. 1800-| T
deBragg N A =2dsin(0) 1700~ &
1600-% |
Note que o que se mede é a contagem de fétons Szz_

de raio x por intervalo de tempo, em funcdo do
angulo de detecc3o. 1300~
A correspondéncia entre o angulo e o comprimento
de onda A é dada pela relacdo de Bragg.

- n:l

Contagens/seq
o
Q
9

o o o S SYSHTN S
—

n=2 .

Contagens/seg
I

n=3 300-

I | | | I | | | | |
0.0 10.0 20.0 30.0 O 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30

Angulo (graus)

(=]
|
L

Angulo (graus)

0 que se espera obter 0 que se obtém
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Difracao de Bragg

2000~

relacao ol
. 1800
de Bragg N A =2dsin(0) 1700
1600
Note que o que se mede é a contagem de fétons 1?22

de raio x por intervalo de tempo, em funcdo do
angulo de deteccdo. 1300~
A correspondéncia entre o angulo e o comprimento
de onda A é dada pela relacdo de Bragg.

Contagens/seg
o
Q
o

D
o
o
|
s
[ n

T

J
J

e =

I | | | | 1 | | I | I
0 2 < 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30
Angulo (graus)

0 que se obtém
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Filamento

Producao de Raio X aquecido

Tubo de raio X

* Producao de ondas eletromagnéticas

 Lampada incandescente
* Lei de Planck da radiacao de corpo negro
* Inviavel para as energias envolvidas no raio x

* Emissao termionica
) elétron livre @
e Tubo de raio x

| P E=hc/A *

— anodo

NS

(Mo)

1T catodo id 2177 T A
8 14 {f/ T
/ / 2
/ [/ / -
filamento / /A
\ /// 2| A~ | '
/ 1000 1500 2000 2500 3000
Wavelength, nm

Raios x
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Producao de Raio-X

Tubo de raio x

* Operacao —p>
WA
?

*

¢ ) ‘ ¢ ‘ E=Ue

+
U _() |

NV PP

@ ‘ ‘
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Producao de Raio-X

Tubo de raio x e .
e Calculo da tensao =)
.
aceleradora WA
=Ue d
~1010 m

A corrente influencia o

+<>/ nimero de fétons A~10 11 m
U A tensdo define a
2 energia dos fotons
‘ relagdo de Einstein:
¢
@ E=hc/A
portanto:
I Ue=hc/A
U~104V

Usaremos entre 35 kV e 22 kV
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P I’Od U gé O d e Ra IO_X Colocando-se o detector diretamente

apontado para a fonte
Tubo de raio x
* Espectro do Mo

detector

L, e
0‘ ‘E—Ue
+ '
u_<> | i"
/\ E 4 £

comprimento de onda, A <
<«————— Energia, E

Observa-se gue o feixe de raio x
nao € monocromatico
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P I’Od U gé O d e Ra IO_X Colocando-se o detector diretamente

apontado para a fonte

Tubo de raio x
* Espectrodo Mo .-

* Radiacado de freamento ,"
(Bremsstrahung) !

?
* Radiacdo caracteristica @

- _‘ ‘
espalhamento
N
\

detector

\
[e14]
&
I
Mo = =s. >
27 T .'\ \\\\ c
s - \ SN (o)
2D SN -
v, PR S o NN ol
/7 v ,/ \ \\ AN ]
v, \ N \‘ Q
‘ r e N o
7 7 // N \ \ \\ E
1 / Vs \ \\ VoY S
L N ni o / A v Q0
i 1 1 N v ©
I0NIZagao T | . \L | |I: £
It \ S 11! ()
So@ont VN RN S
WL \ \ V: AN v . §
[ N 7’ 7 A
\ AN S IOEN - ,7‘\ . _
AN O~ - RS/ AR comprimento de onda, <
N N\ ' / // \\
L Sl - Energia, E
~ ~ ~. 7 V4 ~ 7 . . <§
SO>. @ -xmT TRl O elétron incidente gla,
NS - V’/’;j
- -

nao é monocromatico

K \\\

NN s g

w/ TN A Observa-se que o feixe de raio x
o)

© elétron incidente
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Producao de Raio-X

Tubo de raio x

* Espectro do Mo

* Radiacdo de freamento

(Bremsstrahung)

Radiacao caracteristica

espalhamento

USP — Universidade de S3o Paulo

Vi
vV, ‘>
Av

' g
AE &
g Bremsstrahlung
A=hc/AE 3 \

B
»

comprimento de onda, A

Vi, O elétron incidente <« Energia, E

Observa-se gue o feixe de raio x
nao € monocromatico

Fisica Experimental C - Laboratorio



Produgao de Raio-X | Y
Tubo de raio x + + +
* Espectro do Mo -

* Radiacdo de freamento

Bremsstrahun Anode: Molybdenum (Mo)

( . N g) .. Ka KB KY Kb Ka: Energy = 17.5 keV, Wavelength = 0.0711 nm
® Radlagao caracteristica

Y' + + + Kg: Energy = 19.6 keV, Wavelength = 0.0632 nm
K

TransicOes caracteristicas

[e14]
(]
—— ’-” {
oSS == TS ~ |
MO ST - \\\\\\ wn H
P SN .
APl SR 5| Bremsstrahlung
7 v // \\ N < ]
//// , N \\b %
‘ 4 -7 T =< \ \
" // ,’/ \\\ \\ \\\\“ 7\4 = hC / AE GEJ |
L . ni i / \ vovy S :
ionizagao T » v ‘I‘,: g 6 3 V17,1 pm
! ol m |
\/_‘_.\ ‘l‘ L \\ /l R ,’| 8 ’ p :
weu \ / o1, T \ T
W N N e oo i >
NN CareT A comprimento de onda, A >
A NN 7 /
\ \ R/ .
N 1 Rl <« Energia, E
= —_ w7 ’
~ a3

KA g

L /{ I:N--—_\\"\:’;; \\‘*O

w/ TN A Observa-se que o feixe de raio x
O \\

nao é monocromatico

© elétron incidente
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Z 20

Difracao de Raio-X , Y
La Lp Ly
relacao + + + .

A correspondéncia entre o angulo e o comprimento
de onda A é dada pela relagdo de Bragg. Ka K‘3 K,‘ Kb

Anode: Molybdenum (Mo)
Ka: Energy = 17.5 keV, Wavelength = 0.0711 nm
' l l l Kg: Energy = 19.6 keV, Wavelength = 0.0632 nm

Y YYY .
\Transig(”)es caracteristicas

Bremsstrahlung

\ 2pm

comprimento de onda, A >
<«————— Energia, E

Contagem de fétons / seg

6,3 pm

A =hc/ AE
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Difracao de Raio-X

relacao

A correspondéncia entre o angulo e o comprimento
de onda A é dada pela relacao de Bragg.

2000~
1900- SEESEEE I
1800
1700
1600

1500 m=11
1400-
1300~

g
o
(=3
o
|
)

Contagens/se

i n=2

o

300 S At

1\
Sq SRl EH |
| e H KR K |
m o Tn | g ILL:(X T :
0 | i | | 1 | i I | ] | 1 FR— |
0O 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30
Angulo (graus)
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L'QLB Ly
Y

Ko Kp KyKs

Y ]

Anode: Molybdenum (Mo)
Ka: Energy = 17.5 keV, Wavelength = 0.0711 nm
' Kg: Energy = 19.6 keV, Wavelength = 0.0632 nm

Y Y YY .

TransicOes caracteristicas

Contagem de fdtons / seg

Bremsstrahlung

7,1 pm

6,3 pm

comprimento de onda, A <
<«————— Energia, E

A =hc/ AE

Fisica Experimental C - Laboratorio



Experimento de Duane e Hunt

Relacdo entre a tensao

entre anodo-catodo e o
comprimento de onda de R 2

corte de Bremsstrahlung WA E=hc/ A
t L @ 3y
O a E=Ue wmp Ue=hc/ A,
Relagao de
U :[m] 1 Duane-Hunt
e

Curvas de espectro de bremsstrahlung



A (coeficiente angular)

Relacdo de
U =] hc 1— Duane-Hunt

Cc
\
\
\
\
\
\
\
\
\
\
\
\
\
\
\
\
\
\
\
\
\
\
v

A
Curvas de espectro de bremsstrahlung

e I

Regressao linear
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