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RESUMO

O coeficiente de atenuag3o linear do germanio
foi medido para seis comprimentos de onda caracteristicos da
regifo de raios-x , com precisdo entre 0,1% e 0,3% .

A absor¢3io fotoelétrica foi obtida , subtrain-
do dos valores da atenuag3io os espalhamentos Compton e tér-
mico difuso envol vidos

A partir do valor da absorg3o fotoelétrica ,
foi calculada a parte imaginaria do fator de espalhamento
atémico , com precis3d3o da mesma ordem que a da atenuag3o ,
para os seis comprimentos de onda

Os resultados obtidos foram comparados com os
valores mais recentes disponiveis na literatura

O método utilizado para medir a atenuagdao ,

tenta evitar a presenga da difragXo nas medidas



ABSTRACT

The linear attenuation coeficient of germanio
was measured for six caracteristic wavelenghts of the x-rays
region , with precison between 0,1% and 0,3% .

The photoeletric absorption was obtained
subtracting from the attenuation the values of the Compton
and thermal diffuse scattering invol ved

From the photoeletric absorption values ,
the imaginary part of the atomic scattering factor was
calculated , with the same order of precision as the
attenuation , for those six wavelenghts

The results were compared with the most recent
existing values

The method used for the attenuation
measurements try to avoid the existence of diffraction

in the measurements
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CarPiTuLo 1

INTRoougZo

Para uma onda eletromagnética interagindo com
um meio material , a dispers3do ¢ caracterizada pela depen-
déncia do indice de refrag¢3io com a freqiiéncia dessa onda

Se para um aumento na freqiiéncia da onda
incidente ocorrer um aumento no indice de refragio , a dis-
pers3o nesse caso ¢ chamada de "normal’ . Caso contrario ,
se o indice de refragio diminuir com o aumento da freqgiiéncia
a dispers3io & entio chamada de "andmala®

A dispers3o and®mala ocorre quando a energia da
onda incidente for fortemente absorvida . E isso se da
quando a freqiéncia dessa onda coincidir ou estiver muito
préxima da frequéncia de ressonincia dos dipolos oscilantes
atdmicos , segundo a descrig¢3io classica . Do ponto de
vista quantico , isso se dA quando um féton interage com um
elétron ligado e transfere para ele toda a sua energia , e
com isso , deixando excitado o Atomo ao qual estava ligado
esse elétron

Num meio dispersivo , na regido de dispers3o

anémala , tanto a velocidade de fase quanto a de grupo podem



exceder c(a velocidade da luz no vaAcuo) , porém , a veloci-
dade de propagagioc da energia no meio se da pela velocidade
de sinal , de acérdo com Stratton“), e n3o ultrapassa c

O Iindice de refragdo e o fator de espalhamento
atémico ( grandeza que mede a capacidade de espalhar
radiag3ao de um atomo ) , devem ter um térmo adicional devido
a presenga da absor¢gdo quando uma onda eletromagnética
interage com um meio material . Por isso , essas grandezas
sTo escritas na forma complexa , onde a parte imaginaria
estid relacionada com a absorg3ioc fotoelétrica e representa a
diferenga de fase entre as ondas secundarias geradas pelos
dipolos e as primarias da frente de onda excitadora

A determinagio da dispers3io andmala pode ser

obtida a partir dos valores da parte imaginaria do {ndice de

refragio ou da parte imaginaria do fator de espalhamento

atémico . Para isso , & necessario saber quanto o meio
absorve em cada freqiiéncia . Na regiio de raios-x , para
se determinar a absor¢3ioc , & preciso medir a atenuag3do que

esse meio provoca num feixe de raios-x de determinada fre-
quéncia ou energia , e descontar da atenuag3o a quantidade
de energia retirada do feixe por outros processos de inte-—
ragao . Feito isso , pode-se ent3io determinar a dispers3o
anémala para aquelas energias escolhidas

Os valores existentes na literatura para o

germanio , da atenuag3oc , absorg3do fotoelétrica e da parte
imaginaria do fator de espalhamento atdmico , apresentam
discrepancias quando comparados entre si , tanto os de

origem tedrica quanto os experimentais
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Este trabalho tem o objetivo de medir a ate-
nuag3io , determinar a absorg¢3o fotoelétrica e a parte imagi-
naria do fator de espalhamento atédmico , para o germianio ,
com precisic de O0,1% para seis raias caracteristicas da
regifo de raios-x , no intervalo de energia entre 8 Kev e
25 Kev

A interagio de raios-x com a matéria e os pro-
cessos pelos quais ela se da . s3o discutidos com mais deta-

lhes no capitulo II

No capitulo III , estid a descrigdo do método

adotada para se obter os outros parametros de interagio , os
valores existentes na literatura desses paréametros , bem
como , a comparagio entre eles . A parte experimental , as

estratégias de medidas e cuidados para a obtengio da

precisio esperada , est3io no capitulo IV . Os resultados e
as conclusBes , no capitulo V
Os dados das medidas de atenuag3o , estio no

apéndice A



capituLo 11

INTERAQZO DE RAIOS-X COM A MATERIA

I1.1—1INTRODUGAO
Para um feixe de raios-x que interage com um
meio material , o {indice de refragio ¢ escrito na forma

complexa ,
n =nr + ini , [IT.1]

onde nr € a parte real e esti relacionada com a mudanga da
velocidade de fase no meio e nit € a parte imaginaria , rela-
cionada A absorg¢3o de radiag¢g3o pelos atomos desse meio . De
acérdo com Jamesm). a relag3do entre o indice de refrag3o e

o fator de espalhamento atémico ( na dire¢3o do feixe inci-

dente ) é dado por
n=1 - (xzez/anmocz)Nf , [II.2)

onde A & o comprimento de onda da radiagdo incidente , e & a
carga do elétron , ¢ a velocidade da luz no vacuo , me a
massa do elétron e N & o numero de atomos por unidade de
vol ume

O fator de espalhamento atdmico f ¢ definido

como



amplitude da onda espalhada por um Atomo

f = [II.3])
amplitude da onda espalhada por elétron livre

Para radiagdao com freqiiéncia muito diferente
de qualquer frequéncia de absorgaoc atdmica , o valor de f se
aproxima de Z ( numero atédmico ) , quando o espalhamento &
na diregdo do feixe incidente

Devido a dispers3do , segundo a teoria de espa-

lhamento nZo-relativistica , de acdédrdo com Jamescz) » f pode
ser escrito como

f = fo + £+ if"*"* ’ [I1.4]
onde fo = Z quando o espalhamento é na direg3do do feixe
incidente , f®' e f'®' s3oc as corre¢des de dispersdo . A
parte real de f ( fo + f’) , corresponde a parte real do
indice de refragioc , e '’ a parte imaginaria . Assim ,
f** esta ligado a absor¢3o de radiag3o pelos atomos . As

corre¢des de dispersdo assumem valores absolutos maximos

quando a freqiiéncia ou a energia da radiag3do incidente

coincidir com a das bordas <Z= absorgdo ou freqiéncias de
ressonancia dos Atomos ; isso porque f’* e f’’ dependem da
frequéncia da radia¢3o incidente . Quando isso ocorre ,

a absor¢3io fotoelétrica € o processo dominante de intera-

¢Zo , e os outros processos sdo muito pequenos em relagio a

ela .



A absorg3dc fotoelétrica e os outros processos
de interagio ( os espalhamentos coerente ou Rayleigh mais
térmico difuso e incoerente ou Compton ) , compdem a
atenuag3io que um feixe de raios-x sofre quando atravessa uma
amostra . A atenuag3io pode ser determinada a partir da lei

de Lambert ,

1) = Io(w)e HEWt [II.5]
ou
ICE) = Io(E)e H(EDY [II.6]
Nessa equag3do , I ¢ a intensidade do feixe que
atravessa a amostra , Io é a intensidade do feixe inciden-—
te , w é a frequéncia angular e E a energia da radiag3o
incidente , u(w) ¢ o coeficiente de atenuagdo linear cujo

valor depende dessa freqiéncia e t & a espessura da
amostra . Assim , conhecendo-se t e medindo-se I e 1Io ,
pode-se determinar pu(w) para as frequéncias escolhidas

A intensidade da interag¢Zo da radiagdo com um

Atomo isolado , pode ser obtida através da secgio de choque
de interacio atdédmica total otot. , a qual estia relacionada
com o coeficiente de atenuag3io , de acérdo com AgarwalCSD ,

pela relag3o

uop (cmz/g)=(Na/M).auﬁ(cmz/étomo) [II.7]



ou
u/p(cmz/g) = ( NaM ). otot. x 10_24(barns/atomo) » [1II.8]
onde Na & o numero de Avogrado , 6,022%52 «x 10%*? atomos -
mol , M & o péso atdmico relativo ao carbono (12,000)
barns & igual a 107%* cm? » 7o €& o coeficiente de atenuag3o
massico , 4 €& o coefiente de atenuag3io linear em cm ! e o é
a densidade em g/cma

Como otot. incorpora todos os processos de

interag3ao atémica , ele pode ser escrito como

otot. = T + ocoer. + Oincoer. , [II.9]

onde T ¢ a secgio de choque de absor¢gio fotoelétrica ,
ocoer. €& a sec¢io de choque de espalhamento coerente e
Oincoer. & a de espalhamento incoerente

Determinando-se experimentalmente o coeficien-
te de atenuagzio linear upu(w) , e calculando-se as secgdes
de choques de interagdo - Ocoer. € Cincoer., & possivel

determinar a secgido de choque de absorg¢ido fotcoelétrica

pois ,
T(w) = otot. (W) — ocoer. (W) — oincoer. (W) . [II.10]
O valor do térmo imaginario da corregio de
dispers3oc anémala do fator de espalhamento atdmico £’’, esta

relacionado com a secgio de choque de absor¢io fotoelétri-

ca , de acérdo com Jamescz} ., por
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£’ (w) ( w 7/ anrec)t{w) [IT.11]

ou

£ (E)

it

( E v @rehc )T(E) , [II.12]

ande h &€ a constante de Planck e re é o raio classico do

elétron ( re = e /mc? )
Assim , conhecendo-se a absorg3o fotoelétrica
para uma determinada energia ou freqUéncia , a parte imagi-

naria do fator de espalhamento atdmico pode ser determinada.
Como também , conhecendo-se a absorg¢3o para

uma ampla faixa de freqiéncias ¢& possivel determinar f°

através da relzg¢Z> de Xramesrs—-Kronig , apesar de algumas
e ., _Cad
dificuldades , conforme Cusatis .
No espalhamento de raios-x por um cristal , a

permissividade &£ e a susceptibilidade elétrica x )

conforme Azaroff et alCSD , estiTo relacionados por
any = € - 1 [I1.13]
Na regi3io de raios-x , onde os fétons tem

energia maior que a das ligag8Ses dos elétrons , pode-se

escrever que

x T ) = —dnrep( ¥ ) /|R|* [II.14]



o
onde p( ?) ¢ a densidade eletrdnica do cristal na posig¢3o T,
R & vetor de onda e |Q| = 2n/A
Como x( ?) e o ?) tem a periodicidade da

réde cristalina , a susceptibilidade pode ser expandida em

série de Fourier

T

x(C ) = Z Xy, exp(~i8nﬁ.? p) [I1.15]
com

x, =-%- [ 2x(PexpCianh.® ) av [II.16]

cdlula unitdria

onde R & um vetor da réde reciproca e V & o volume da célula
unitaria

Para um cristal absorvedor de radiagdo , a
susceptibilidade elétrica e os coeficientes da sua expansdo

de Fourier se tornam complexos

x = x_ ot oix, . [II.17]
X, = X, *oix,. . [1I.18]
xo= X, + tx_, , [IT1.19]

sendo que P esti relacionado com absorgio fotocelétrica ,

(.

de acérdo com Aziroff =t al por

Xoi™ -—%ﬁ C pNarM DT = - pas|R| [II.20]

ot

onde pua € o coeficiente de absorgdo linear
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II.2——PROCESS0S DE INTERAGRQO

Os processos basicos de interag3o de raios-x
com a matéria , jA citados , s3o : Absorg3o fotoelétrica ,
espalhamentc Rayleigh . espalhamento incoerente ou Compton e

espalhamento térmico difuso ( TDS ) .

Da interagioc de um feixe de raios-x com um

meio material , pode ocorrer como produto dessa interag3o ,
a produgio de fluorescéncia de raios-x , foto-elétrons ,
espalhamento de fdétons , elétrons Auger e elétrons Compton
de recuoc . A analise de cada uma dessas componentes
pode fornecer informag@es a respeito da composigao , da
superficie e da estrutura eletrdénica da amostra : © que tem

grande aplicag3doc em ciéncia dos materiais

I1.2.1——ABSCRCAO FOTCELETRICA

A absorg3io fotoelétrica ocorre quando um féton
com energia suficiente para excitar um atemc , interage com
um dos seus elétrons e transfere para ele toda a sua energia
deixando o Atomoc excitado

A energia cinética desse elétron , que quando

esta livre vai para a regiio do continuo ou para a de

potencial positivo do atemo , € dada por
Ecin. = hw - Wo , [IT1.21]
onde Ecin. & a energia cinetica do elétren , h € a constante

de Planck dividida peor 27 , w €& a fregiiégncia angular do
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féton incidente e Wo ¢ a energia de ligag3o do elétron ao

atomo

II.2.2—ESPALHAMENTO COERENTE

Esse espalhamento ocorre quando fétons do
feixe de raios-x incidente no material , interage com os
elétrons do meioc . Se essa interag3io for elastica ( sem
perda de energia ) , o espalhamento é dito coerente ( espa-
lhamento Rayleigh ) . Por n3do ocorrer perda de energia na
interag3do , a radiag3o espalhada coerentemente permanece com
o mesmo comprimento de onda da incidente , e mantém com essa
uma relagao de fase bem definida

Na direg3o da feixe incidente nZo ha diferenga
de caminho entre a radiag3o espalhada pelos varios elétrons
de um atomo

A amplitude da onda espalhada por um Atomo na
dire¢Zo do feixe incidente ¢ 2Z vézes a espalhada por um
elétron , se a freqﬁéncia da radiag3do incidente for muito
diferente de qualquer freqiiéncia de absor¢3do desse 4tomo
Para outras dire¢@es , a diferenga de caminho entre os espa-
lhadores localizados em diferentes pontos no‘étomo ,» produz
uma interferéncia parcialmente destrutiva e a amplitude da
onda espalhada diminui a medida que o &ngulo entre a diregfo
do feixe incidente e a do espalhado aumenta

De acérdo com a meclnica quantica , o fator de

5

)

espalhamento atdmico nIFo-relativistico ( Azaroff et al. "

pode ser calculado por
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* . i
r= [y z ety a? [II.22)
(o]

onde wo & a fung3oc de onda do estado fundamental do el étron,
?t €& o vetor de posigdo do i1-ésimo elétron e g o vetor de

espalhamento ,
2 =% - %o, [I1.23)

onde %o e ¥ s3o os vetores de onda dos fétons incidentes e
espalhados , respectivamente . O somatdério involve todos
os elétrons do atomo

Para 4tomos de mais de um elétron , a repuls3o
Coulombiana entre os elétrons impede a solugdc exata da
equagio de Schroedinger para o estado fundamental , e varias
aproximagdes tem sido tentada

Un dos processos de maior sucesso para a
obteng3io da fungio de onda v, oo & o de Hartree-Fock , onde
a fungio de onda & escrita como o determinante de uma matriz

de fungdes de onda de um elétron ( incluindo fungdes de

spin ) , conforme Az&roff et al® .
Para um &tomo isolado , © fator de espalha-
mento atémico depende de ( sen8 A ) , e ndo hia nenhuma

restri¢gio quanto as dire¢dSes em que ele pode espalhar

Para um cristal onde vale a lei de Bragg .,
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Senehkl 1
5 = , [1I.24]

onde 6 ¢ o angulo entre a diregio do feixe incidente e os

planos cristalinos de Bragg , hkl s3o os indices de Muller
desses planos e d € a distancia entre eles . ©C valor de
senf/\N é constante para cada plano do cristal , ent3do , o

fator de espalhamento atémico tem um valor constante para
cada plano e , o espalhamento coerente nesse caso , fica 1li-
mitado aos casos Bragg e Laue e ao espalhamento térmico di-
fuso (TDS) , de acdérdo com Geward®

Para um cristal perfeito , o espalhamento nos
casos Bragg e Laue & convenientemente descrito pela tecria
dindmica de difrag3do de raios-x

Num cristal perfeito , a amplitude da onda

espalhada em uma dada direg3do por todos os Atomos da ceélula

unitaria , de acdrdo com Azaroff et aICSD , €& dada pelo
fator de estrutura
. . 2
F = z fi expf (anl/l)g .ri] . [II.25]
1

onde © somatdério enveolve todos os Atomos da célula unita-
ria , r. € o vetor da origem dessa célula a0 1-ésimo Atomo
e fi &€ o fator de espalhamento atémico do atomo na direg3o
do feixe espalhado . A condi¢3o de Bragg implica em 2 ser

igual a um vetor da réde reciproca
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Uma vez que , num cristal perfeito , o espa-

lhamento coerente sé ocorre nas condigdes de Bragg , ' longe
dessas condig8es ' , o espalhamento observado se deve a
todos os desvios de periodicidade tais como : vibragdes
térmicas , impurezas , defeitos , etc...

O que se pretende neste trabalho , para as
medidas de atenuagdo , & ficar longe da condi¢gio de Bragg ,
para qualquer um dos planos cristalinos da amostra . Caso

a posig3lo da amostra seja tal que um dos seus planos esteja
na condig3do de Bragg , durante uma medida de atenuagdo , a
intensidade do feixe transmitido pode estar afetada para
mais ou para menos do que deveria ser se a amostra estivesse
fora da condig3oc de Bragg

Para um feixe monocromatico de raios-x intera-
gindo com um cristal , as reflexdes de Bragg possiveis( caso
Bragg e caso Laue ) est3io afastadas angularmente entre si de
poucos Jgraus . Além disso , o feixe de raios-x tem uma

largura espectral da ordem da largura natural da raia

(AN = 10_3) , bem como , uma divergéncia angular que , no
caso deste trabalho , foi da ordem de 102 rd

A divergeéncia , com a largura espectral e com
a largura intrinseca da reflex3do (que & pequena ) , tornam

a curva de reflex3c (intensidade x &ngulo) angularmente
larga , o que pode tornar dificil estar totalmente fora da

condig3doc de Bragg para alguns planos do cristal
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II.2.3——ESPALHAMENTO INCOERENTE
O espalhamento incoerente ocorre quando a

interagaoc entre um féton do feixe de raios-x e um elétron em

repouso , for inelastica . Nessa interagdo , o fdéton
transfere energia para o elétron , e o seu comprimento de
onda A apdés a interagio , difere do seu comprimento de onda

incidente Ao de AN , dada por

]
>
|
5

AN = h ~/ mec{ 1 - cosg¢ ) , [II.286]

onde ¢ €& o Angulo entre a dire¢gZo do feixe incidente e a do

feixe espalhado
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CapituLo III

PARAMETROS DE GNTERAC".XO PARA O GERMANIO

III.1 ABSORGAO FOTOELETRICA

A secg3do de choque de absorgio fotoelétrica
. . <22 Cad
foi calculada por Cromer € Liberman e Storm e Israel >

usando fungBes de onda relativisticas . Os wvalores obtidos

est3io em bom acdrdo com os dados experimentais existentes ,

enquanto os valores obtidos por Hildebrandt , Stephenson e
Wagenfeld Cod » que calcularam usando fungdes de onda
hidrogénicas n3o-relativisticas , superestimam os valores

experimentais na regifo de energia acima da borda de absor-—-
¢3o e subestimam abaixo da borda
Na secg3o III.4 , tabela III.1 , s3o apresen-
tados os valores da absorgio fotoelétrica obtidos tedrica-
mente por Cromer e LibermanC7) e Hildebrandt , Stephenson e
Cod

Wagenfeld . Os wvalores experimentais tabelados , foram

obtidos descontando dos wvalores medidos da atenuag3o ,

por Person e Efimovcio)e Hildebrandt , Stephenson e
Wagenfeldcu) , Os espalhamentos envolvidos . Os valores
utilizados para esses espalhamentos , foram os calculados

para este trabalho
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Nos trabalhcs de Person e EfimovC1°)

Hildebrandt , Stephenson e WagenfeldC113 , naoc foi feita a

disting3do entre abscrgadc e atenuagido , e os valores gque

publicaram foram os da atenuag¢3o

II1.2 ESPALHAMENTO COERENTE
Considerando que o espalhamento coerente é

composto de : espalhamento Rayleigh ou perfeitamente coe-
rente e espalhamento térmico difuso ( TDS ) , e que fora da
condig¢io de Bragg , para um cristal perfeito , n3c ha o caso
Rayleigh devido a interferéncia destrutiva entre as ondas
espalhadas pelos 4tomos da célula unitaria , ent3o , se a
atenua¢3c for medida fora da condig3do de Bragg , o espalha-
mento ccerente se resume a 105

Para um cristal , o espalhamento térmico difu-
so ocorre devido as vibragdes térmicas da réde cristalina
Uma vez que os Atomos n3Eo vibram coerentemente , essas vi-
bragdes relaxam a condigdao de interféncia do cristal , devi-
do a condi¢lio de Bragg , e isso permite que alguns fdétons
sejam espalhados , quer o cristal esteja ou n3do na condig3o
de Bragg

A secgio de choque de espalhamento térmico
difuso pode ser calculada pela equagdo obtida por Sano

(12>
et al
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2 1
r 2. .2 -2M(Cx, 20
otos = —— [ (1 + %2 [ 1 - % Janar [111.1)
-1
onde f(x,z) ¢ o fator de espalhamento atémico , 2M & o fator
de Debye-Waller , x = sen8 /~ A , Z2 é& o© numero atdmico

¢ =26 , £ =cos¢g e (1 + fz )2 € o fator de polarizacdo
Nessa equagio , os 4atomos s3Io considerados
osciladores independentes , e ela pode ser usada para
qualquer tipo de agregado de &&tomos
Uma outra alternativa seria utilizar o modélo
. C13D
usado por DeMarco e Suortti » onde se assume dJue o
espalhamento térmico difuso total & igual ao espalhamento
perdido nas reflex@es de Bragg devido as vibragles térmicas
. . C14d -
da rede cristalina . Gerward , calculou a secgfo
de choque de espalhamento térmico difuso para o cobre
usando os dois modélos para varias energias , e verificou

que na regifo de energia acima de 10Kev , ambos os modélos

reproduzem a mesma curva( intensidade x energia ) com pe-

guenas variag@es na regido entre 10Kev e 2CKev . A dife-
renga no pior caso , esti entre 8 Kev e 10 Kev e n3o €& maior
que 5%

A sec¢3ioc de choque de espalhamento térmico

difuso para o germ&nio , foi calculada usando © modélo de
osciladores independentes , através da equagio III.1 . o}
C15D

fator de Debye-Waller foi calculado de acérdo com Warren

e os efeitos anarmdénicos do germanio n3o foram considerados
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porque sua contribuigdo para a secgido de chogque é muito

pequena . O valor usado para a temperatura de Debye foi
. . Ci1oD

o determinado por Ludewig , ©®m = 280K . Os valores

do fator de espalhamento atdmico usados , foram os da

International Tables for X-ray Crystallographycuo

Os resultados do cAlculo da secgao de choque

de espalhamento térmico difusoc , para as seis raias caracte-
risticas , est3o tabelados na secg3do III.4 onde se compara

Ci8D
com os valores calculados por Gerward e Thuesen .

III.3 ESPALHAMENTO INCOERENTE

A secgio de choque de espalhamento incoerente
pode ser obtida através da integrag3o da forma diferencial

da equagZo de Klein-Nishina e da funglo de espalhamento

incoerente SIa ,2) ,» de acdbrdo com Storm e Israelcaj, onde
1zt ~2 2 2 2

oincoer. = —— ref [ 1 + 8Cl-cose)] {1 + cos“¢ + 9°(1 —cose)

-1 -2 N

x [ 1 + 8( 1-cos¢ )] }S(qg.,2Z)2rd(cose) , [III.2]
& = hv/mec’ em unidades de massz de repouso do elétron e a =
o momento transferido para o elétron . A fung3do de espa-
lhamento incoerente , d& a probabilidade de um &tomo ser
levado a um estadc excitado ocu ionizado , quando um féton

transfere parte do seu momento para um de seus elétrons
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A forma diferencial de Klein—-Nishina , d& a
probabilidade de um féton ser defletido a um certo &ngulo e
transferir parte do seu momento para um elétron . Nesse
modélo os elétrons s3oc considerados livres

A sec¢3io de choque ( o¢incoer.) foi calculada

por esse modélo para as se€is raias caracteristicas , e os

valores obtidos est3doc na tabela III.Z2 . Segundo Storm e
D) .

IsraelCa », OS valores obtidos através dele , tem uma pre-

cis3io de aproximadamente 3% no intervalo de energia abaixo

de 100Kewv . Os wvalores da fungado SI%,Z) », foram cobtidos
Ci02
através da aproximagao de Balyuzi e que reproduz os valo-
Cz202
res calculados por Cromer para essa fungao
III. 4 VALORES EXISTENTES E CALCULADOS

Nos quadros abaixo , est3lo tabelados os valo-
res existentes na literatura e os calculados para este tra-
balho da : absor¢3io fotoelétrica , espalhamento térmico
difuso e espalhamento incoerente . Todos esses valores
estIo expressos em coeficientes lineares de interag3o ,

dados por

ufotoce = o . NaM D). T , [III.3]
purtos = o . ( NosM ) oTDS , [III.4]

pincoer = o . { NarM ) oincoer . [III.S]
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TABELA III.1 AbsorgZo Fotoelétrica ( cm b}
Raia c.L H.S. W' H.S. W P.ES
Cuk a1 340 334 352 350
Cuk3 =256 249 265 260
Mck a1 319 325 318 316
Mok (3 232 238 234 230
Agkas 166 170 167 165
Agkf3 119 123 120 119

As abreviag@es no quadro acima

Liberman C?o_

Cod

e Wagenfeld
WagenfeldC11

experimental

teérico ) ,

-tedrico )

P

H. S.

H.S.

-experimental ) e

)/

TABELA III.2 Espalhamento

se referem a :C.L}( Cromer e

W.(Hildebrandt , Stephenson
2

W. ( hildebrandt , Stephenson

P.E?( Person e EfimOVC1°D~

Coerente e Incoerente

TDSCcm ') COMPTON (cm ')

Raia VG.T. 3 S. I G.T. 3¢
Cukau 1,4 1,53 0,33 0,33 0,33
Cuk/3 1,45 1,54 0,35 0,35 0,36
Mok a1 1,24 1,30 0,53 0,53 0,53
Mok /3 1,2 1,24 0,55 0,55 0,55
Agkau 1,1 1,17 0,58 0,58 0,58
Agkp 1,0 1,08 0,80 0,80 0,60

Cie

OBS. G.T.( Gerward e Thuesen

para este trabalho ) , S.I.( Storm e Israel

)) e % ( Valores calculados

C8)>
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Os valores da absorg3o fotoelétrica , obtidos
tedricamente , apresentam uma diferenga entre eles que esta
entre 2% e 3% aproximadamente , e também n3io concordam entre
Si nas regides acima e abaixo da borda de absorgio : abaixo
da borda os valores de Cromer e LibermanC?) s3o superiores
aos de Hildebrandt , Stephenson e Wagenfeldcp) » enguanto
que acima da borda a situagZo ¢ inversa . A comparagi3io
dos valores experimentais com os teédricos de Hildebrandt ,
Stephenson e Wagenfeldcp) », mostra as mesmas discrepancias
em relagio a borda , exceto que as diferengas sZo maiores ,
da ordem de 6% para o pior caso abaixa da borda e -3% para o

pior caso acima . Enquanto que a comparagdo dos valores

experimentais da absorg3do com os valores tedricos de Cromer
c2

e Liberman ’ mostra que também ha& diferengas abaixo da
borda , de 3,5% para o pior caso , e que acima dela os va-
lores se mantém em melhor acérdo , da ordem de O,8% para

quase todos os casos

Os valores do espalhamento térmico difuso s3o
comparados aos valores calculados por Gerward e ThuesenC“D,
como os valores desse trabalho n3o foram publicados numa
tabela , eles foram estimados no grafico publicado , e as
diferengas existentes entre esses valores e os do presente
trabalho , n3o s3o maiores do que os erros cometido na
coleta desses valores

Os valores existentes para o espalhamento

Compton , concordam plenamente com os calculados para este

trabalho , exceto para a raia CuKp .
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CapituLo 1V

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

IV.1—ESTRATECI A

Para se obter a precisio de 0,1% na medida da

atenuagio , € necessario verificar guais s3o as maiores

fontes de erros . Calculando a de propaga¢3io de erros na
equagio II.S , temos

, J 2 j 2 . A2

Apsp = (ALt ALY "+ (ATlorToubt) "+ (AT AL ut) . [IVv.1]

Os termos do lado direito da equagiZc , ndo

devem fazer que Ap ' seja maior que C,12% . Nessa equagzio ,

At/t representa o errg relativo na espezsura da amostra , e

uma vez que ele é o mais dificil de ser minimizado , a

amostra nIo poderd ter um erro maior que 0,1% na sua expes-—
sura . Para satisfazer essa exigéncia , as amostras
deverXZoc ter faces planas e paralelas , admitindo-se no
maximo irregularidades de longo alcance que n3do afete as
suas espessuras em mais que 0,1%

O segundo termo , Alos(Io wt) , fica depen-
dendo da estabilidade do feixe Io , do gerador , da &tica

e etc
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O terceiro termo , AI-{(I1.ut) , depende de
Io & das consequéncisas decorrantes da interacio do feixe com
a amostra , que também pode afetar a intensidade se ocorrer
difrag3io durante as medidas

O segundo e o© terceiro termo da equacio de
propagagdc de erros , devem também ser calculados para cada
amostra e para cada comprimento de onda ou raia caracteris-
tica , pois depende do produtc put & u depende do comprimento
de onda . Se esses termos forem da ordem de 0,032 cada
um , & possivel obter Aus/y com aproximadamente 0,12

A estabilidade do gerador , do detetor e de
toda a cadeia eletrénica de medida , fol testada antes , e a
estabilidade do feixe , foi monitorada durante as medidas
A estabilidade do sistema depende do tempo que ele fica
oper ando

Durante as medidas feitas com a raia CuKou ,
que ¢ fortemente absorvida pelo germanio , © lempo para se
medir a atenuagio em cada amostra , fol de aproximadamente
20 horas . Nesse caso , a instabilidade média do felxe

Io foi de 0,13%

Para o caso das medidas com a raia AgKp3 , que
& O caso menos absorvente , o tempo de medida em cada
amostra foi da ordem 1C horas , e a instabilidade média
observada de Io , foi de 0,07%

Como , para a raia CuKos , o produto ut &
igual a § para a amostra mais espessa e , para a raia AgKs ,
o produto gt & igual a 1,5 para a amostra menos espessa . O

segundo & o terceiro termo da

o]
©

quaciao de propagagdao de erros
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devido a instabilidade do feixe Io , s3o : 0,08% para a
prata e 0,03% para o cobre

Assim , a equagZo terid no pior e melhor caso ,

respectivamente ,

Aup = 4 catd? + 2¢0,05%) % [IV.2]
e
Aprp = I(At/’t)z + 2¢0,03%)° . [IV.3]
A 1instabilidade da &tica pode afetar Io e
consequentemente I , o que contribui para aumentar o© valor
de A u , ou seja , © erro noc valor de u
Uma das componentes que afetaram a dtica foi
a agua que refrigera © tubo de raios-x , pois ela vem do
ambiente externo ao laboratério e , sendo refrigerada fora ,
quando retorna ao laboratério , ela n3ao tem a sua tempe-
ratura absolutamente estavel . As variag@es climdticas

externas afetam a Agua de tal maneira que quando ela passa
pelo tubo de raios-x , dentro do laboratéric , as pequenas
variac®es de temperatura que ela sofre , provocam a dila-

tag¥o e contrag3o do tubo de raios-x e da torre de fixagdo

do tubo . Com isso , o feixe de raios-x se desloca angu-
larmente s&bre o monocromador , afetando a &ética , & conse-
quentemente , a sua intensidade e resolugdo de energia
IV.2——AMOSTRAS

Foram feitas 4 amostras com espessuras entre

120 um e 171 um
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Essas amostras deveriam ter faces planas e
paralelas , ou forma de cunha , desde que a cunha n3o
afetasse a espessura em mais que 0,1% numa Area de 2 mm2
Elas foram polidas mec&nicamente para que as suas faces
tivessem uma planicidade da ordem de 1000 A , ou seja , que
ndo tivessem irregularidades ou deformagdes de longo alcance
na superficie que provocassem erros maiores que 1000 A na
planicidade

As medidas foram feitas em trés amostras com
espessuras diferentes , para verificar se existe alguma
dependéncia do coeficiente de atenuagioc com a espessura

A amostra mais espessa n3io deveria exceder a
150 um de espessura , porgue a raia CuKesu ¢é fortemente
absorvida e o feixe incidente n3o pode ter muito mais que

10.000 foétons sseqg.(f/s) : para evitar que a incerteza em Io

devido a correg¢Xio do tempo morto afete a precisio esperada

Para uma amostra com 1850um , se Io tiver 10.000 fr/s , o©
feixe transmitido teri aproximadamente S0 f/s , e de acdrdo
com a estratégia adotada para as medidas , o tempo para se
medir cada amostra seri superior a uma semana . Assim ,
um aumento na espessura , significa um aumento no tempo de
medida que pode inviabilizar o trabalho , pois a atenuagdo
cresce exponencialmente com a espessura . Além disso , a

incerteza na radiagio de fundo pode causar um erro maior que
0,1% se o numero de fétons ficar muito abaixo de 50 f./s

O germanio utilizado para a confecgio das
amostras , € monocristalino , e apresentou em média 10.000

2 . . e ;
desloca¢g®es por cm” , com uma distribuigdo nZEo uniforme
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desses defeitos , revelados por ataque quimico

A curva de reflex3do , com geometria de duplo
cristal , caso Bragg n3o-dispersivo ( rocking curve ) ,
feita com a reflexdo Ge( 333 ) , teve 5,8 de largura
angular a meia altura , enquanto a previs3io tedrica & de
5,4

Quanto a presenga de dopantes , foi medida a
resistividade por comparagiao , grosseiramente , e ela deu
0,1 Q2.cm . De acérdo com a literatura , para essa resis-
tividade , ha uma concentragio de 1 Atomo dopante para 108
de germanio . O erro nos valores da atenuag3o devido aos
dopantes , & muito pequeno

As amostras foram cortadas com os planos

cristalinos (111) paralelos as superficies a serem polidas
Elas foram coladas num suporte de vidro , plano e circular

A cola utilizada ¢ uma mistura de 1 parte de céra de abelha

e 2 partes de breu . A colagem foi feita depois que a cola
foi aquecida e filtrada , ela foi depositada sébre o vidro
pré—-aquecido , e esse foi levado a uma estufa para aquecer
até aproximadamente 65°C . Apds o aquecimento , as amos-—

tras foram distribuidas sd&bre a parte central do vidro e ,
os calgos de vidro ou silicio na periferia . O conjunto ,
amostras e suporte de vidro , foi deixado na estufa por mais
10 minutos , depois ela foi desligada para deixar o conjunto
esfriar lentamente

A lapidag3o das amostras foi feita com o
abrasivo SiC , e as granulagdes usadas , na ordem , foram

# 500 , # 600 , # 800 , # 1000 e # =000
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A ferramenta usada nessa etapa , foi um disco
plano de ago , girado a uma rotag¢ifo constante por um motor
elétrico . A troca de um abrasivo por outro , de grZos
menores , sempre fol precedida de uma lavagem com Agua comum
e outra com agua destilada . Cada abrasivo foi renovado a
cada 7 ou 8 minutos de utilizagdio . Toda a técnica empre-
gada na lapidag3do das amostras , €& a mesma empregada na
preparag3o de vidros para lentes .

O polimento das amostras , foi tentado com :
zirconita , éxido de cério e é&xido de cromo . Nenhum
desses elementos deu resultados satisfatdérios . O poli-
mento com alumina , Al203 , & rapido e nao curva a borda das
amostras , no entanto , a observagd3o da superficie das
amostras no microcédpio , por interférencia , mostrou que
haviam irregularidades de curto alcance superior a 0,15 um
Assim , as irregularidades na superficie acarretavam um erro
na espessura maior que 0,3 um , superior ao esperado

O polimento foi feito com pasta de diamante ,
que curva a borda das amostras , mas elimina as irregula-
ridades de curto alcance , e em pelo menos uma area de 2 mmz
as amostras tem a qualidade esperada .

Apdés o polimento , as amostras foram viradas
sébre o suporte de vidro para se polir as outras faces ainda
nio polidas . Durante a lapidag3io dessa outra face , a
espessura das amostras foi medida peridédicamente , para que

elas ficassem dentro dos limites estabelecidos
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Apds o polimento da segunda face , as mostras
foram descoladas por agquecimento , e limpas em acetona
A espessura foli medida com o equipamento ,
ABBE PO1 fabricado pela Carl Zeiss—-Jena , cuja precis3o ¢ de

0,1 pum . As amostras tiveram as seguintes espessuras ,

medidas no centro delas numa Area delimitada :

123,7 £ 0,1 um , 131,4 * O,2 um ,

141 ,2 * 0,2 pm , 171,2 * O,3 um

Esses valores s3o a média de 20 medidas feitas

em cada amostra , em posig8es diferentes , com um intervalo
de tempo de pelo menos 10 minutos, K entre cada medida , e a
dispersio das medidas foi calculada sébre esse conjunto . A

superficie na qual ficou apoiada a amostra para a medida da

sua espessura : ¢ uma base sulcada , com cada um dos seus
elementos de apoio tendo a sua superficie plana , com uma
largura de aproximadamente S mm . A ponta de medida que
move a régua graduada , ¢é esférica , e seu raio foi estimado

em 10 metros

O polimento mecanico afeta a qualidade crista-
lina da superficie da amostra . A curva de reflex3®oc , com
geometria de duplo cristal , caso Bragg , feita com a refle-

xTo Ge(333) , para a qual a previsFTo tedrica da largura a

meia altura ¢ 5,4’ , deu uma largura de 12°° . No en-
tanto , o corpo da amostra ( bulk ) n3o foi afetado quanto a
critalinidade pois , foi feito um ataque quimico na amostra

(etching ) , com 85% de HNOs + 5% de HF durante 5 minutos ,
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e apés , foi feita outra curva de reflexio nas mesmas
condigf@es , e a largura medida foi de = 5,8 '’ (conforme
mostra o grafico da fig .01 ) . Isso confirma a quali-

dade cristalina do corpo da amostra

ROCKING CURVE DA AMOSTRA — Ge(333)

SEM E COM ETCHING

g Sem etching
:z{ +++ Com etching
~ 4 4
< 10 -
o) -
\J/
a 7 4
0 ®7
i |
lz 4 - /
- 3 g
z-—d
1
o tado ) L;,,,‘ ‘ . r ];nin“.g_

0 20 40 . 60

ANGULO( segundos de arco )

Fig.1- CGrafico da curva de reflex3o(rocking curve) da amos-

tra , reflexao Ge(333) , antes e depois do ataque quimico

IV.3———RESOLUGAO DE ENERGIA

Para assegurar a precisio nas medidas da
atenuag3io , ¢ necessario verificar também qual ¢é a depen-
déncia dela com o comprimento de onda . Partindo da
equagio empirica que relaciona a absorg3do fotoelétrica 7 com

o comprimento de onda A , de acdérdo com GerwardCZI) N temos
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T =c A, [IV.4]
onde ¢ e n s3o constantes . Fazendo a propagagfo de erros ,
temos

AT/T = n AN . [IV.5]

Como n = 2,84 para o germdnio e a precisio

esperada para a absorg3o fotoelétrica é de 0,1% , ou seja
1 x 10 2 , entd3o Ats/Tt = 1x10 —3, e assim

AAN = 3,5x10 ° [1Iv.8]

E=zcse valor exXpressa a incerteza méaxima

admissivel em X , para que as medidas ainda tenham a preci-

s3o esperada . Essa incerteza & com relagio ao comprimento

de onda central da curva de reflexdo € niac com a largura da

curva a meia altura . Sendo a curva de absor¢3c uma para-
bola quase cubica em relagio ao comprimento de onda , a
absor¢io em dois A igualmente afastados de 2o , sendo um
A & esquerda e outro a direita , tem como média um valor de
absor¢3o que difere da absorg3o em lo . Essa diferenga ,
para o pior caso , € menor que 0,01%

A rotag3o do cristal monocromador permite o©
posicionamento da reflex3c no pico , e a incerteza estimada
-4 . ~

para AX/N & de 1x10 , portanto , a incerteza em A n3do

afeta as medidas quanto a precisdo
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Para as raias do cobre , foi usado um monocro-
mador de Si(220) : um cristal sulcado para duas reflexdes
Bragg . Devido a divergéncia angular do feixe , 5’ na
horizontal e 2,8" na vertical , a separagio da raia CuKeu da
CuKoz n3o foi total . A Area sob a curva de reflex3io da
raia CuKau , ficou aumentada de aproximadamente 8% devido a
superposigdao da curva de CuKoz , e isso implica num erro na
atenuag3do de aproximadamente 0,05% .

Una vez que a raia Cukca tem energia de
8,040 Kev , os fétons cuja energia € um multiplo dessa ,
também satisfazem a lei de Bragg e s3o refletidos no
monocromador , aparecendo assim , os harménicos de ordem
superior caso a tens3o no tubo de raios-x seja suficiente
para excita-las

O tubo de raios-x operou a 40 Kv , e essa
tens3o excita até os harmédnicos de cordem 4

A analise espectral do feixe monocromatizado ,
feita com um detetor dispersivo de estado sdélido ( conforme
fig.2 ) . mostrou a presenga de A/2 numa proporgdo de apro-
ximadamente 0,08% na CuKau , e isso afeta a atenuagdo em
aproximadamente O,07%

Para as raias do molibdénio e da prata , foi
usado um monocromador de Si(331) , para uma Unica reflex3o
Una vez que a reflex3do (662) ¢ proibida © segundo
harménico fica ent3io proibido e , © terceiroc n3ao & excitado
pois para isso o gerador teria de operar acima de 50 Kv , o

que foi evitado



A analise espectral em todos os casos , para
verificar a separa¢io entre Kai1 e Kaz , foi feita através da
rotagdo do monocromador . E a mudanga de monocromadores

se deu devido a necessidade de separar a raia Koir da Kaz e
evitar a presenga de A/2

A divergéncia angular para as raias do Mo e da
Ag foi modificada para 5’ na horizontal e 4’ na vertical ,
para aumentar a intensidade do feixe Io , pois sé com a
mudanga do monocromador n3io foi possivel melhora-la

No caso do molibdénio , a separag3o foi quase
completa ( fig.03 ) . E no caso da prata , n3o ocorreu a
separag3o plena e a curva da Kaz contaminou a da Koa em 8%
(fig.04) ., e isso afeta a atenuagdo da raia AgKeu em O0,09%
no. pior caso

CONTAMINACAO HARMONICA DA RAIA CuKA

OBSERVADA COM DETETOR DE ESTADO 3SOLIDO

INTENSI DADE(CU. A)
&

3] (2]
. 1

[<]
-
S

a 100 200 300 <00

ENERGI A( numero de canais )

Fig.02- ©CGrafico da analise espectral da CuKcu com

detetor de estado sélido .
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RESOLUCAO DE ENERGIA — MoKA Si( 3 3 1)
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Os Atomos de germdnio tem a sua borda K de
absor¢g3aoc em 11,1 Kev , e fluorescem em 9,8 Kev . Portanto ,
com as raias do Mo e da Ag , as amcstras fluorescem . No
entanto , o detetor separa os fétons da fluorescéncia dos do
feixe da radiagio caracteristica utilizada , e com © uso do
monocanal , esses fétons de fluorescéncia s3io rejeitados

Além disso , os fétons de fluocrescéncia s3To emitidos na

geometria 4n e os que atravessam a amostra est3o sujeitos a

auto-asbsor¢®o , o que reduz muito o numero desses fétons no
detetor
IV.4———ARRANJO EXPERIMENTAL

Nas figuras 5 e 6 , est3do os esquemas do
arranjo experimental . O tubo de raios-x operou no modo
foco ponto , ou seja , as dimensBes da area do alvo quando
observadas da posig¢io do monocromador , s3o de (0,4 mm na
vertical e 0,8 mm na horizontal . Na fig.S3 , esta o
arranjo feito para as raias do cobre , Si1 é composta de duas
fendas cruzadas cuja Area é de O, 32 mm? . A fenda horizon-

tal € de 0,8 mm e a vertical & de 0,4 mm

No difratémetro de duplo eixo , estdo insta-
lados : O monocromador no primeiro eixo , as fendas de pas-
sagem do feixe monocromatizado ( também cruzadas e com area
de 0,32 mmz ) e © suporte das amostras no segundo eixo
Esse difratémetro foi desenvolvido no préprio laboratério

por Rodrigues , Cusatis e MazzaroCZZD
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Fig.B6 — Arranjo experimental para as raias do Mo e da Ag
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Os eixos desse difratédmetro sZo girados por
motores de passo , ambos os eixos giram de 1-4’’ de arco a
cada passo do respectivo motor . O suporte das amostras
¢ constituido de um duplo L , fixos um ao outro por um eixo
de rotagdao . O L interno gira em relagao ao externo que
por sua vez gira em relag3o ao difratémetro . Dessa
maneira , a amostra pode ser girada em torno de um eixo
vertical , pelo eixo do difratdmetro , e também em térno
de um eixo horizontal , pelo eixo que liga o L interno ao
externo . Assim , qualquer movimento na amostra n3oc move
a posigio na superficie onde o feixe a atinge , porque a
amostra esta posicionada no centro dos movimentos de rotag3o
do suporte

Na fig. 06 , estd o arranjo feito para as
medidas com as raias do Mo e da Ag , St € também composta de
duas fendas c¢ruzadas cuja Aarea de passagem do feixe é
0,64 mm® . Tanto a fenda horizontal quanto a vertical
sio de 0,8 mm . Assim , a divergéncia angular vertical &
de 4’ e a horizontal &€ de 5 . A fenda de passagem do
feixe monocromatizado , Sz , & uma Unica fenda vertical de
1,0 mm

O detetor usado foi um de NaI(Ta) , a fonte de

alimentagio , uma Camberra 3102 , © monocanal usado foi um
Micronal 4010 , operando no modo janela

O circuito eletrdnico de contagem > de
movimentagiIo de motores , de leitura de multimetro e de

comunicagiZo com o computador({ interface inteligente ) ,
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fazem parte do sistema SCOPE({ Sistema de Coleta e Processa-
amento de Dados Experimentais ) , desenvol vido no préprio
laboratério ( a ser publicado )

A estabilidade do sistema de detegio e
contagem fol testada antes das medidas , com uma fonte
radicativa de americic , cuja vida média & alta o suficiente
para n3ao ser detetada durante o periodo de tempo em que o©
sistema ficou sob teste

O tempo morto desse sistema foi determinado
pelo método proposto por Chipmancza) e o valor obtido foi ,

™Tm = 6,8 puseg . Os valores do numero de fétons contados

foram corrigidos pela equag¢3do

Ireat = Imed.” (1 — Tmlmed.) , [IV.7]

onde Jreal €& © valor corrigido das contagens , Imed. & o©
numero de fétons contados . O valor do tempo morto esta
além do desejavel , 1,5 useqg. Considerando que o valor do
tempo morto tenha sido determinado com um erro de 10% , isso
implica num erro de 0,07% na atenuagioc para © pior caso

As medidas de I e Io foram feitas com o dete-

tor na mesma posig¢io , isso porque ele nido tem a area de
dete¢io , sensivel aos raios-x , uniforme . Assim , pri-
meiro mede-se I , depois retira-se a amostra e mede-se Io

Ao se fazer medidas de precis3o , €& necessario

inicia-las apés o gerador estar funcionamento durante pelo
menos uma hora , € o sistema de detecgioc e contagem apds uns

30 minutos . Iste porque , medidas de intensidade feitas
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com 0 sistema de detecZo e contagem sendo desligado e ligado

periédicamente , quando comparadas com medidas feitas com o
sistema ligado continuamente , mostraram uma diferenga de
aproximadamente 1% a menos . Também , medidas de inten-

sidade feitas & partir do momento em que o gerador foi
ligado , mostraram que a intensidade do feixe se estabiliza
sémente depois de uma hora de funcionamento

Toda a montagem foi protegida térmicamente
para evitar que as flutua¢gBes de temperatura no ambiente do
laboratdério , devide aoc ar condicionado , afetassem as
medidas . A temperatura do laboratério durante as
medidas foi de 21°C * 1°C

As varia¢gdes da pressio atmosférica e da
umidade relativa do ar , ndo foram monitoradas com sensores
apropriados , por falta destes . No entanto , a repetiti-
vidade das medidas indicam que essa influéncia foi minima ,
apesar de que essas variagfes afetam a intensidade , princi-
palmente das raias de energia mais baixa

A laAmina de ar correspondente a espessura da
amostra , n3oc afeta a intensidade do feixe a ponto de
alterar a precis3io da atenuagio

A radia¢Zo de fundo foi medida varias vézes e

com tempos que variaram entre 10 horas e 2% horas . A mé-
dia foi de 0,20(3) f~s , para todas as condig¢fes de medidas
nas quais o sistema opercu : tens3do na fotomultiplicadora

para cada A e mesma abertura da janela do monocanal usada
O valor da radiagio de fundo foi descontado

dos valores medidos de I
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IV.5——MEDIDAS DA ATENUAGAO

Medir a atenuag3do sem a presenga da difrag¢3io ,

exige muito cuidado , pois as condig®es nas quais ela ocorre
s3o muitas ; o que pode ser visto no diagrama de Kossel
( figura 07 ) , feito para o silicio orientado na direg3o
(111) . O mesmo vale para o germi3nio , uma vez que as

amostras tem a mesma estrutura cristalina e orientag3o

A intensidade do feixe transmitido pode aumen-—
tar ou diminuir , dependendo da posig3o da amostra , o que
pode ser visto nos gréficos das figuras de buscas das posi-
¢Bes angulares nas quais ocorrem difrag3o . Assim , se as
amostras forem colocadas na frente do feixe e as medidas de
intensidade forem feitas sem tentar evitar essas condig¢gBes ,
a atenuag¢3io pode ficar afetada de erros devido a difragdo

As curvas medidas durante a busca das posig¢des
angulares nas gquais ocorrem difragd3o , concordam com as
previsd@es tedéricas , conforme mostrado por CusatisC4)

A escratégia usada para buscar as posigfes nas
quais ocorrem difragdo , exige que as amostras tenham dois
movimentos de rotag3io , um em torno de um eixo vertical aqui
chamado de rotag3io da amostra , e outro em torno de um eixo
horizontal aqui chamado de inclinag3o . O suporte das

amostras permite esses dois movimentos

O movimento de inclinag3c e de rotagaoc , ser3o
chamados de positivo se girar no sentido horario , olhando a
amostra de cima , e negativo no sentido anti-horario

As medidas de atenuagdo , para cada compri-

mento de onda , em cada amostra , foi feita para quase todos



casos em trés inclina¢gdes diferentes . E em cada

inclinag3do , foi feita em varias posi¢g@es angulares

diferentes .

Fi9-7 - Dié;;gaa de Kossel para o silicio (111) ., MoKa ,
para um circulo de raic 1 .
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Antes das buscas de estruturas e das medidas ,
as amostras foram posicionadas ¢om os planos das suas faces
perpendiculares ao feixe , por auto-colimagio
A procura das posig¢gdes angulares nas quals
ocorrem difragio , aqui chamado de busca de estruturas , foi

feita girando a amostra de um determinado numerc de passos

e , nessa posig3io onde ela estava parada , foi medida a
intensidade do feixe transmiti.do . ApdSs essa medida , a
amostra foi novamente girada , parada e novamente medida a
intensidade , esse processo se repetiu por varios pontos . O
afastamento angular entre um ponto e outro , foi escolhido
de tal maneira que , a largura angular de uma dessas estru-
turas , exigisse varios pontos: para varré-la

Uma vez que essas buscas de estruturas tinham
como objetivo sémente localizar as posi¢gdes nas quais
ocorrem difra¢g3do , elas foram feitas em curtos intervalos de
tempo , e consequentemente , a intensidade do feixe transmi-
tido foi baixa e a estatistica de contagem ruim . Como a
distribuigiZo estatistica aplicavel a esse caso ¢ a de

Poisson , e

o= {1 , [IV.8]

onde o &€ o desvio padr3o tedrico e I & o numero de fdotons
contados . Entio , o erro relativo é dado por
(100§ I )% ., e no caso do numero de fétons contados ser

baixo , © erro relativo é& alto
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O numero de fétons coletados em cada ponto nas
medidas de atenuagido , no feixe transmitido e no direto ,
foi da ordem de 10° . Para esse numeroc , o desvio padr3o
tedrico &€ de 0,1% , e cada medida envolveu varios pontos .

Para cada medida , foi tomado a média do
numero de fdétons contados por ponto , calculado o desvio
padrioc amostral e o erro relativo do conjunto de pontos .

As medidas de atenuag3o propriamente , foram
feitas escolhendo no grafico de busca de estruturas ,
regides nas quais , aparentemente , n3oc haviam estruturas .
Nessas regides , foram medidos em média 8 pontos com afas-
tamento angular entre eles de = 80% do afastamento angular
da busca de estruturas correspondente . Caso o desvio do
conjunto de pontos medidos fosse da ordem do desvio previsto
tedéricamente para a média do numero de fétons contados ,
esse conjunto era aceito , caso contrario , era rejeitado

As buscas de estruturas e as medidas de ate-
nuag3do foram feitas , para cada raia , da seguinte maneira :
1) Para a raia CuKeu , a busca de estruturas foi
feita nas trés inclinag@ies escolhidas para a amostra em
relagio ao feixe : para a amostra perpendicular ao feixe ,

para a amostra inclinada de + 0,47 graus em relag3o ao feixe

e para ela inclinada de -0,47 graus em relag3o ac feixe .

Para cada inclinag3o , a amostra foi girada em torno do eixo
vertical , de aproximadamente * 2 graus . Uma wvez que
para 2 graus de afastamento angular da perpendicular , a

espessura efetiva da amostra ainda n3o apresenta um desvio

de 0,1% em relagio a espessura normal
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No intervalo entre * 2 graus , nas buscas com
a raia CuKou , em té&das as amostras , n3o foram encontradas
estruturas signif.icaiivas , { 71g.8 3 )

Além de -2 graus de afastamento angular da
perpendicular » na busca de estrutura na amostra de
131,4 um , apareceu uma estrutura cuja variagd3o na inten-
sidade do feixe transmitido foi de aproximadamente 100%
Nessa estrutura , foi testado a repetitivida dela , e conse-
quentemente , a do sistema mecinico de varredura (fig. 10)

Foram feitas & medidas de atenuag¢gfo da raia
CuKot na amostra de 123,7 um de espessura , num total de
55 pontos medidos

Para a amostra com 131,4 pgm de espessura ,

foram feitas 3 medidas de atenuag3o , uma em cada inclinag3o
da amostra , com 31 pontos medidos . E na amostra de
141,2 pum , foram feitas 2 medidas com 14 pontos

2 ) A busca de estrutura , com a raia Cukf?3 , foi

feita nas trés inclinagSes para cada uma das trés amostras
Nessas buscas , apareceram varias estruturas , e nas fig.
11 e 12 s3oc mostrados duas delas

Para as amostras de 123,7 pum e 131,4 uum ,
foram feitas 3 medidas de atenuaglo em cada uma , sendo 29 e
27 pontos medidos em cada uma no total , respectivamente
Para a amostra de 141,2 wum foram feitas 2 medidas com
14 pontos no total

As buscas de estruturas feitas com as raias
AgKou , AgKp3 , MoKau e MoKz . S3o mostradas nos graficos

das fig. 13, 14 , 15 , 16 , 17 e 18
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A amostra de 123,7 um , foi quebr ada

acidentalmente no inicio das medidas com as raias da prata

Com isso , para se medir a atenuagio em trés amostras , foi
necessario utilizar a quarta amostra , a de 171,2 wum de
espessura

3) A atenuag3io da AgKour foi medida 3 vezes em
cada amostra ( na de 131,4 um , 141,2 pum e 171,2 um de
espessura ) , sendo medido um total de , respectivamente ,

30 , 27 e 22 pontos
4 ) Para a AgKf , foram feitas 3 medidas da
atenua¢io nas amostras de 131,4 pum e 141,2 um de espessura
num total 26 pontos em ambas . Na amostra de 171,2 uym ,
foi feita uma dnica medida cum 18 puontos
5 ) A atenuagdo da raia MoKoar , fol medida 3 vezes
nas amostras com espessuras de 131,4 um e 141,2 um , num
total de 24 e 21 pontos , respectivamente . Na amostra de
171,2 um de espessura , a atenuagdo foi medida 2 vezes com
um total de 16 pontos
& ) Para a raia MoK , foram feitas 3 medidas da
atenuagio na amostra de 131,4 um de espessura num total de
28 pontos , e uma vez na amostra de 141,2 um com 6 pontos

As medidas foram interrompidas porque o gera-
dor de raios-x apresentou defeito e o©o reparoc n3dc era
imediato , caso contrario , também seriam feitas 3 medidas
de atenuag3io por amostra com a raia MoKf .

No préximo capitulo , estdo os varios valores

medidos da atenuag3io , para cada A e cada amostra
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ESTRUTURAS CuKA—Ge(123,7 wum)

Cukou ( rot. em passos de 140 graus ) .
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Fig.17 — Grafico da busca de estrutura com a raia

Mckou ( rot. em passos de 165 graus ) .
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Fig.18 — Grafico da busca de estrutura com a raia

Mokf3 ( rot. em passos de 165 graus ) .
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CAPITULO V

RESULTADOS E CONCLUSOES

Nas tabelas de V.1 a V.65 , est3c os wvalores
medidos da atenuagio , de I e Io , cujas intensidades foram
normalizadas para fdétons/segundo (f-/3) , para cada amostra e
para cada comprimento de onda ou raia . Na dltima linha
dessas tabelas , est3o os valores médios da atenuag3oc { u >

por comprimento de onda em cada amostra

Na tabela V.7 , est3do os vwvalores médios da
atenuagdo por raia , o erro relativo e o numero de medidas
da atenug3o feito em cada raia

Na Tabela V.8 , os valores da atenuag3oc s3o

expressos nas grandezas e unidades comumente utilizadas

Na tabela V.9 , estio os valores da atenua-
¢3o , do espalhamento incoerente , do espalhamento térmico
difuso e da absorgio fotoelétrica . Este foi obtido

através da eq. II.10
Na tabela V.10 , os valores da absorgao
fotoelétrica s3o expressos nas grandezas e unidades

utilizadas comumente

Nas tabelas V.11 e V.12 , s3c comparados os
valores da atenuagdo e absorgdo fotoelétrica , respecti-
vamente , com os existentes na literatura . E na tabela

V.13 estio os valores da parte imaginaria do fator de

espalhamento atémico f*’
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Na tabela V.14 , est3doc ous valores da parte
imaginaria dos coeficientes de expansidc de Fourier da

susceptibilidade elétrica oy obtidos pela equagio II1.20

Inicialmente , foi planejado trés medidas de
atenuagio por amostra em cada comprimento de onda , entre-—
tanto , nas amostras mais espessas , para quase todos os
casos , esse numero niAco foi mantido : devido ao tempo de
medida ser muito longo . As medidas com a raia CuKcu na
amostra de 123,7 um , foram feitas seis vé&zes para testar a

repetitividade das medidas
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TABELA V.1 — Valores da atenuag3ao medidos com a raia CuKasa.

CuKaa amostra amostra amostra
123,7 pm 131,4 pum 141,2 um

I(frss) 128,85 108,3 474,44
Io(frs) S.944 10.838 10. 702
plem ) 351,2 349,7 351,7
m;z;;;s ............. Iéé?;l ........................................... iéé:; ............................................. éétgé ............
Io(frs) S.844 10.786 3.941
ulcm ) 350, 6 348,9 349,3
N;E;;;Smmmm;éé:éé .......................................... ;;;?6; .....................................................................
Io(frs) 3S.944 11.114
pulem 7)) 350,58 348,4
m;z;;;; ............. ;éé?;mmmmmmemm" ....................................................................................................
Io(f/s) 9.944
pCcem ) 351,55

”;E;;;S ............ ;éét;é ....................................................................................................
Io(f/s) 9. 944

uCem ) 351,3

m;z;;;; ............. ;;Itg; .................................................................................................................................
Io(frs) 10.875
ucm 7)) 350,9

zm;m; ............... éé{tam:wam; ........................ g;étam;maté ..................... ég?ém;mzté .........
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TABELA V.2— Valores da atenuag¢io medidos com a raia Cukp?

amostra amostra amostra
Cuky3 123,7 um 131,4 um 141,22 pum
I(frs) 123,07 87,71 69, 39
IoCf/s) 3.105 2. 859 2.924
pulcm ) 263, 2 265, 0 264,8
M;E;;gs ................... Iég?;; ..................................... ég?;g ....................................... ;;té; ..................
Io(fr/s) 3.125 3.132 3. 009
plecm ) 263,1 264,86 264,86
m;g;;;s ................... ;éétéé .................................... {5{:;; .....................................................................
Io(frs) 3.182 3.233
uCcm ) eea,7 263,98
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TABELA V.3— Valores da atenuagio medidos com a raia MoKai

amostra amostra amostra
MoKa1 131,4 um 141,2 um 171,2 pm
ICf/s) 216,2 157,19 62,94
Io(frs) 13.8632 13. 568 13.685
uCecm ) 315,3 315,55 314,3
m;z;;;s ................... é;é?;g .................................... ;éé?ég ................................. ég?;; .....................
Io(frs) 13.595 13.619 12.824
pCcm ) 314,8 314,8 313,1
m;z;;;s ................... é;gj;é .................................... ;égtég .....................................................................
Io(frs) 13. 567 13.613
pulcm ) 314,93 314,3
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TABELA V. 4— Valores da atenuagio medidos com a raia MoKf3

amostra amostra amostra
MoKf3 131,4 um 141,2 pm 171,2 pm
I(frs) 250,57 200,14
Io(f-s) 5. 068 5.100
puCem ) 228,7 229, 2
M;E;;;S ................... égg:é ..............................................................................................................................
Io(frs) 5. 080
pCem ) 228, 8
N;E;;;S ................... ééét;; ...........................................................................................................................
Io(f/s) 5.139
uCcm 1) 228, 8
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TABELA V.5— Valores da atenuag3o medidos com a raia AgKei

amostra amostra amostra
AgKat 131,4 um 141.,2 pm 171.2 um
I(frs) 576,74 494,78 288, 54
Io(f s) 5.014 5.016 5. 005
H{em ) 164,5 163,9 164,86
m;g;;;s ................... égzrs;mNmmmmmmmmmmgéé:éé .................................... ééé:éé ...............
Io(frs) 5.016 5. 030 5. 003
plem 7)) 164,83 163,8 164,9
M;E;;;S ................... é;é?éé .................................... ;é;:éé .................................... éé;jgi ................
Io(frs) S.016 5. 021 5. 005
ulem ) 164,2 163,86 164.,2
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TABELA V.B6— Valores da atenuagdo medidos com a raia AgK3

amostra amostira amostra
AgKf3 131,4 um 141,2 pm 171,2 um
I(frs) 389,26 319,7 225,24
Io(frs) 1.682 1.703 1.701
uCem ) 117,9 118, 4 118,0
MEZ;;;Smmmmmmgé;:é; ..................................... éégjz ........................................................................
Io(frs) 1.694 1.701
uCcm 7)) 118,3 118,22
N;E;;;S ................... ;é;:é; .................................... é;été ........................................................................
Io(frs) 1.697 1.701
uCem ) 117,7 118,3
Zm;m; ............... ;;;?;w;mgjé ..................... ;;é:ém;mgt; ............................... ;;éja ..................




TABELA V.7— valores médios da atenuag3Xo por raia

mi nados experimentalmente neste trabalho ,

nimero de medidas feitas em cada raia

erro

14

relativo

SO

deter -

e

Atenuag3o Erro numero de
Raia média em (cm~1) relativo ( % ) medidas

CuKo1 350 1,0 0,3 11

CuKp 263,9 * 0,9 0,3 o8

MoKa1 314,6 * 0,7 0,2 o8

MoKf3 228,98 * 0,2 0,1 04

AgKcaa 164,3 * 0,4 0.3 038

Agkyp3 118,1 * 0,2 0,2 o7

TABELA V.8— Valores da atenuag3io , determinados experi-
mentalmente neste trabalho , nas grandezas e unidades
comumente utilizadas

Atenuag3o
Raia uC cm—i) u/p(cmz/g) (o4 (cmz/étomo) c{ barns )
-21

CuKaa 350, 0 65,74 7,923 x 10 7.923
Cukyp? 263, 9 49,57 5,874 x 10—21 5.974
MoKa1 314,6 59, 09 7,122 x 10“21 7.1a2
MoK73 a2es, 9 42,99 5,181 «x 10_-21 5.181
AgKa1 164,3 30, 86 3,719 «x 10—21 3.719
AgKp3 118,1 22,18 2,873 x 10_21 2.873
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TABELA V.S— Valores medidos da atenuagio , dos espalha-

mentos incoerente e coerente calculados , e da absorg¢3o
fotoelétrica resultante
atenuagio Oincoer. coCTDS) absor¢3do
Raia em ( cm—‘) em (cm‘i) em ( cm—i) em (cfﬁ1 h)
CuKa1 385CL) 0,33 1,83 348,1(S)
Cuky3 263, 38(9) 0,36 1,54 262, 0(3)
MoKaou 314,6(7) 0,53 1,30 312,7(7)
MoK /3 228, 8(2) C,58 1,24 227,1(2)
AgKau 164,3(4) 0,58 1,17 162,504
AgkKpr 118,1(2) 0,80 1,08 1186,4(2)

TABELA V.10— Valcocres da absorg3do fotoelétrica , deter-—

minados no presente trabalho , nas grandezas e unidades

comumente utilizadas

1
absor¢3o fotoelétrica |
|

Raia ul cm—i) u/p(cmz/g) o(cmz/étomo ) o( barns)
Cuk & 348,1(9) 65, 39 7,881 x 10 ! 7.3881
CuKs3 262, 0(9) 49,21 5,831 x 10 21! 5. 931
MoKoa 312,7¢7) 58,7 7,076 x 10 2% 7.079
MoK/3 227,1(2) 42,66 5,141 x 10 2% 5. 141
AgKau 162,5(4) 30,52 3,678 x 10 2% 3.678
AgKf3 116, 4(2) 21,86 2,634 x 10 2* 2. 634




TABELA V.11— Comparag3o

entre os valores

experimentalmente da atenuag3o

det

G2

erminados

1

atenuag3io em ( cm )

Raia S;EEETEE H.S.W.Cil) P.E.Cio)
CuKau1 350,0 * 1,0 354 352
CuKy3 263,9 * 0,98 267 262
MoKa1 314,6 * 0,7 320 318
MoK (3 228,99 * 0,2 236 232
AgKau 164,3 * 0,4 169 167
AgKaua 118,1 * 0,2 i1z2 121

TABELA V.12— Comparagio entre valores da

elétrica

didos no presente trabalho e os

»

entre os tedricos de C.L.

C?22

determinados

Cod

e H.S. W

Cco

absorg3o foto-

m oOos me—

experimental -

mente a partir dos trabalhos de P.EF‘OD e H.S.W?’i).
absorg3o fotoelétrica em (cm_i)
Raia presente
trabalho |P.EC*®? | H.osow. 7| <. L8| H.s wt®

CuKaa 348,1 380 352 340 3386
CuKf3 262 260 268 256 251
MoKou 312,7 316 218 319 327
MoK73 227,1 230 234 232 240
AgKaa 162,55 165 167 1867 172
AgKp3 116, 4 119 120 119 125
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TABELA V.13— Valores de f'’: obtidos experimentalmente
no presente trabalho , tedricamente por C.LF?) de origem
experimental por Gerward et al?24)

£
Raia presente c.LS?’ Gerward" 24’

CuKcata 0,807(3) 0,887 0,92
Cuk3 0, 756(2) 0,733
MoKaus 1,771(4) 1,806 1,84
MoK /3 1,443C1) 1,476
AgKos 1,167(2) 1,196 1,20
AgKp3 0,840(1) 0,963
TABELA V.14 — Valores da parte imaginaria dos coeficientes
da expansio de Fourier da susceptibilidade elétrica Xot ,
determinado a partir dos valeores da absorg3d3o do presente
trabalho

Raia P.T. Pinsker - 2%’

CuKau 8,53(2) x 10 8,637 x 10

Cukp3 5,85¢2) x 10

MoKot1 3,530(8) x 10 3,593 x 10 '

MoK 3 2,285(2) x 10 '

AgKol 1,446(¢3) x 10 ° 1,493 x 10 °

AgKp3 0,920¢2) x 10 °
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Os valores obtidos experimentalmente da
atenuag3ioc , no presente trabalho , tem precisZo entre 0,1%
e 0,3% . Para tentar evitar erros sistematicos e garan-
tir a consisténcia desses valores & que : as medidas foram

feitas em trés amostras de espessuras diferentes ; em cada

amostra foi feita mais de uma medida ; cada medida foi feita
em varias posi¢des angulares préximas umas das outras e com
estatistica cujo desvio padr3oc foi da ordem de 0,1°% em cada
posigdo . Além do que , todas as medidas foram feitas fora
das condig¢gBes de Bragg , pelo menos naquelas , nas quais as
variag@es na intensidade foram as menores possiveis

A comparag3do dos valores da atenuagdoc do pre-

sente trabalho com os de Person e Efimovﬁio) (139870) e

Hildebrandt , Stephenson e WagenfeldC“J (1873) , todos
obtidos experimentalmente , mostra que os valores do pre-
sente trabalho s3o sistematicamente menores , exceto a raia

Cio). Isso

Cukf3 cujo valor ¢ maior que o de Person e Efimov
provavelmente se deve ao cuidado de se medir a atenuagdo
fora das condi¢gBes de difragio que ocorrem € gue esses
autores , provavelmente n3o evitaram . Uma vez que eles
conheciam a transmissZo anémala , situagdo na qual o feixe
transmitido sofre um aumento significativo de intensidade
dependendo da posi¢io da amostra , e consequentemente , uma
diminui¢iZo no valor da atenuagio , & possivel que eles
tenham evitado essa condigio e n3do se preocupado com a
inversa , onde o feixe tem uma diminui¢Zo na intensidade ,
e consequentemente , um aumento no valor da atenuagdo . E

isso ocorrendo , a atenuaglo média € maior que a atenuag3o
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medida fora dessas condigSes

GerwardCZSD(1982) , mediu a atenuag3io do
silicio para a raia CuKeat , em trés posi¢Bes angulares di-
ferentes , e tomou o menor dos trés valores como sendo o
isento das condig¢g®es de difragio , prevendo que os valores
medidos sem difragic s3o semnpre o3 menores @ o que n3o &
verdade , pois as condi¢gBes de difrag3io podem afetar a
atenuag3iIo para mais ou para menos , © que pode ser visto nos

graficos de busca de estruturas das figuras de 8 a 18

O trabalho de Person e EfimovC1°> (1970) , n3o
registra a barra de erro das medidas de atenuag3do , também
n3o cita a precisio da medida da espessura das amostras ,
a qualidade do cristal e da superficie delas . Como também
nXo faz disting3o entre atenuagio e absorgio fotoelétrica

O trabalho de Hildebrandt , Stenphenson e
Wagenfeldc“) (1973) , cita que a medida da espessura das
amostras foi feita com um instrumento cuja precisio & de
0,85 um , e isso representa um erro de aproximadamente O,5%
na espessura das amostras deles , bem como , um erro de no
minimo O0,5% na atenuag3o . Os autores n3io citam a barra
de erro nas medidas da atenuag¢g3io , ndo citam a qualidade da
superficie das suas amostras e n3o fazem distingd3o entre
absorg¢3ac e atenuagio . Consequentemente , n3o consideram
os espalhamentos envol vidos

Os valores aqui obtidos da absorg3io fotceleée-
trica através da equagio (II.10) e (III.3) , tem precis3o

igual aos da atenuag3io nos correspondentes comprimentos de

onda . Isso porque os espalhamentos Compton e térmico di-
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fuso , mesmo que tenham erros grosseiros nos valores agui
calculados das suas secgles de chogque , n3ao podem afetar o
valor da absorg¢zo com erros maiores que os da atenuagio

No grafico da figura 18 , estio plotados os

valores da absor¢io fotoelétrica calculados por Cromer e
LibermanC7)(C.L.) e os do presente trabalho (P.T.) . A
comparagao entre esses valores mostra que abaixo da borda de
absor¢io do germédnio , os valores do presente trabalhoe s3o
maiores que os de Cromer e Liberman, e gue acima da borda
s3o menores

No grafico da figura 20 , estdo plotadas as
diferengas entre os valores da absor¢do do presente trabalho
em relag3io aos de Cromer e LibermanC?D , como também , a

diferenga entre os valores da absorgdo obtida dos trabalhos

experimentais de Person e EfimovC“D(P.Egiob) e Hildebrandt
Stephenson e Wagenfeldcu) (H.S.W.L“)) , também em relagio

aos de Cromer e Liberman ( tomado como eixo das abcissas ) .

Esse grafico mostra que todos os valores experimentais

abaixo da borda de absorg¢3c , estdc acima dos valores tedri-
cos de Cromer e Liberman , e apresentam uma tendéncia de
crescimento com a diminuigio da energia . No entanto , é

precisc considerar gque a nmedida que a energia diminui
cresce a dificuldade experimental de se medir a atenuagZo ,
o que pode aumentar © erro nessas medidas . E justamente
devido a essas dificuldades , que no presente trabalho se
mediu a atenuacioc para sémente dois comprimentos de onda

abaixo da borda
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Acima da borda de absorgdo , os valores expe-

rimentais do presente trabalho e os de Person e Efimov ficam
sistematicamente abaixo dos wvalores de Cromer e Liberman ,
enquantoc que os de Hildebrandt , Stephenson e Wagenfeld ,
oscilam em torno deles , indicando uma tendéncia dos valores
experimentais se manterem abaixo dos valcres tedricos . As
dificuldades experimentais diminuem com o crescimento da
energia acima da borda , isso porque a atenuagdc decresce
com crescimento da energia , e a possibilidade de erros
experimentais também diminuem , se as medidas forem feitas

acima da regifo de EXAFS ( aproximadamente 300 eV acima da

vy

borda ) . Issc oode explicar z tendéncia das diferengzas se
estabilizarem .

No grafico da figura 21 , est3do plotados as
diferengas entre os valores da absorg¢gdoc do presente tra-
balho , dos trabalhos de Person e Efimov , Hildebrandt ,
Stephenson e Wagenfeld , Gerward e 'I'huesencw) (que mediu a
atenuag3do do germdnio no intervalo de energia entre 25 Kev e
S0 Kev ) e Gerwardco) ( que mediu a atenuag¢g3do do cobre no
intervalo de energia entre S Kev e 50 Kev ) , em relagdc aos
de Cromer e Liberman . Nesse gréafico , se confirma a
tendéncia dos valores experimentais , abaixo da borda ,
serem sistematicamentie maicres que os de Cromer e Liberman ,

com uma tendéncia de crescimento com a diminuigZo da

energia , enquanto acima da borda , a tendénica dos wvalores
é ficarem abaixo dos de Cromer e Liberman , porém , de se
manterem préximos , n3Io sé para o©s valores de absorgZo do

germanio , mas também , para os do cobre
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Essa compara¢do mostra a necessidade de medi-

das mais precisas da atenuagdoc , abaixo e acima da borda de
absor¢3dc , abaixo e acima do intervalo de energia entre
8 Kev e 25 Kev para o germanio , que ¢ o intervalo no qual
se fez as medidas do presente trabalho , para esclarecer

essas discrepancias entre os valores tedricos e experi-

mentais , bem como , estabelecer melhores valores experi-
mentais , n3o s para © germidnioc , mas também para outros
elementos

Um dos objetivos ao se medir a atenuagiZc em
trés amostra com espessuras diferentes , era verificar se
havia alguma dependéncia dos wvalores medidos com a variag3o
da espessura delas . Nos wvalores da atenuagaoc obtidos
experimentamente no presente trabalhe , n3o se verificou

nenhuma dependéncia destes com a expessura das amostras

Como nos trabalhos de Person e Efimovcm)
Hildebrandt , Stephenson e Wagenfeld(u) » nNIAc foram publi-
cadas as barras de erros das medidas de atenua¢3o , n3o &

possivel verificar se as diferengas entre os valores medidos
no presente trabalho e nos trabalhos deles , est3o dentro
das barras de erros das medidas deles . Isso seria impor-
tante , pois permitiria verificar de gquanto melhorou a
precisfio das medidas de atenuagio , para os comprimentos de
onda utilizados , com os cuidados empregados .

Os valores da parte imaginaria do fator de es-
palhamento atémico f’’ aqui obtidos , para o germdnio , tem
a mesma precis3io que os da absorg¢3io fotoelétrica do presente

trabalho , pois f’’ ¢ diretamente proporcional a absorg3o .
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Os valores de £f°* de Gerward et al , foram

obtidos a partir dos .dados experimentais de Person e
Efimovﬁ1°) e Hildebrandt , Stephenson e Wagenfeld(“’D

O método usado no presente trabalho para medir
a atenua¢3ic , niFo pode ser aplicado para uma amoestra poli-
cristalina , pois nesse caso , a amostra estaria difratando
sempre , e isso afetaria o resultado a menos que se calcule
com precisdo a difragdoe envelvida . No entanto , esse

método se aplica a qualqgquer cristal perfeito , o gque foi

feito por Cusatis(4) para medir a atenuag3do do silicio
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APENDICE A

DADCS DAS MEDIDAS DE ATENUAGRO

Os dados abaixo , s3Zo os valores coletados de
I e Io , sem a corregido do tempo morto . Cada conjunto
de dados foi coletado para uma raia e uma amostra , sendo

que cada dado foi coletado durante um determinadce intervalo

de tempo t , afastados entre si( pela rotagio da amostra )de
um angulo 6 . No fim do conjunto de dados est3o : a média
M, a média por segundo M(f-s) e o erro relativo
CuKou — amostra 123,7 um
I — t = 6.800 seg.— 6 = 1,33

852.214 , 850.188 , 843.285 , 848.847 , 846.374 , 852.329 ,
855. 057 , 854.833
M = 851.153 M(frs) = 128,96 o = 0,35% .

I — t = 6.600 seg.— 6 = 1,33
857.428 , 8539.411 , 860.357 , 863.071 , 861.352 , 8959.789 ,
853.486 , 852.148 , 852.048 , 848. 061
M = 856.817 M(frs) = 123,82 o = 0,5% .

I — t = 7.800 seg.— 6 = 1,33°
880.651 , 982.436 , 985.735 , 975.188 , 9693.921 , 8970.683 ,
g70.224 , S73.321 , 975.486 , 97V6.093 , 970.084

M = 975. 439 M(f-s) = 130,05 o = 0,5% .



?3

I — t =7.8500 seg.— 6 = 1,33"
S66. 514 S64.83C , S61.836 , S58.816 , 862.885 , SB1. 441 ,
g61.202 , 963.913 , 967.535 , 967.001 , S67. 463
M = 963. 8568 M(f-s) = 128,51 c = 0,3%

I — t = 7.8500 seg.— 6 = 1,33
863.396 , 963.046 , 966.479 , 8969.536 , 970.163
M = 9B66. 524 M(frs) = 128,86 o = 0,3% .

Io — t = 600 seg.
5.897.912 , 5.597.960C , 5.594.326 , 5.595.492 , 5.599.366 ,
5.5988.416 , 5.604.851 , S5.605.804 , 5.602.504 , 5.601.403 ,
5.601.8535 , 5.6805.179 , 5.602.806 , 5.602.0980 , 5.611.843 ,
5.607.984 , 5.612.280 , 5.613.859 , 5.613.853 , 5.613.257 ,
5.611.342
M = S5.604. 485 M(f/s) = 8340,8 o =0,1%

l] — t =6.6800 seg.— &6 = 1,33
g935.206 , 938.034 , 938.344 , 935.8298 , 932.010 , 930.237 ,
930.008 , 831.294 , 931.481
M = 933.616 M(frs) = 141,45 o = 0,3% .

Io — t = 100 seg.
1.016.097 , 1.016.768 , 1.016.193 , 1.015.418 , 1.017.397
1.015.980 , 1.017.247 , 1.016.731 , 1.015.241 , 1.017.159
1.0185.8598 , 1.015.427 , 1.015.675 , 1.012.4598 , 1.014.682
1.014.519 , 1.014.883 , 1.015.635 .
M =1.015.741 M(frs) = 10.157 o = 0,1%
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CuKer -— amostra 131.4 um .
I — t =9.000 seg.— €8 = 1,33’
g87.154 , 985.091 , 982.035 , 980.274 , 979.855 , 979.623 ,

880.8554 , 988.289 , 882.221 , 983.590 , 990.630

X
]

985, 382 M(frs) = 109,48 o = 0,8% .

Ioc — t = 100 seqg.
1.014.182 , 1.011.387 , 1.010.810 , 1.010.825 , 1.012.648 ,
1.011.302 , 1.012.382 , 1.012.808 , 1.012.6884 , 1.012.767 ,
1.014.039 , 1.014.026 , 1.010.847 , 1.013.011 , 1.010.383 ,
1.011.8538 , 1.014.453 , 1.013.426 , 1.013.659 , 1.014.086 .

M =1.012.587 M(Fr/s) = 10.125 o

li

o,12% .

I — t = 8.000 seg.— 68 = 1,33’
g91.785 , 989.408 , 991.340 , 987.892 , ©989.818 , 980.184 ,

991.037 , 983.424 , 9390.438 , 9839.040

Y
il

9390. 436 M(f/s) = 110.04 o = 0,15% .

Io — t = 100 seg.
1.007.4698 , 1.007.797 , 1.007.118 , 1.007.208 , 1.008.687 ,
1.008.107 , 1.007.221 , 1.008.085 , 1.007.571 , 1.008B.473 ,
1.008.031 , 1.008.363 , 1.008.437 , 1.008.284 , 1.008.020 ,
1.008.497 , 1.0098.829 , 1.007.520 , 1.007.808 , 1.007.529

M = 1.008.052 M(f-s) = 10.080 o = 0,07% .

I — t =7.8500C seg. — 6 = 1,33
849.640 , 852.102 , 854.513 , 856.531 , 896.150 , 857.075 ,
857. 469 , 8358.600 , 859.348 , 859.610 , 857.808

M = 856. 258 M(frs) = 114,16 o = 0,3%



Io — t =100 seq.
1.037.107 , 1.037.300 , 1.036.147 , 1.037.360 , 1.038.274
1.036.463 , 1.036.116 , 1.036.538 , 1.037.927 , 1.035.8947 ,
1.038.265 , 1.036.106 , 1.038.353 , 1.035.245 , 1.035.509 ,
1.036.067 , 1.036.7537 , 1.036.057 , 1.034.740 , 1.036.717
M = 1.036.630 M(fr/s) = 1C. 3686 o = 0,1% .

Cukor — amostra 141,2 um

I — t =10.800 seg.— €6 = 1,33
784.462 , 784.393 , 785.5358 , 785.161 , 783.626 , 781.639 ,
780.189
M = 783. 575 M(f-/s) = 74.62 o = 0,2%

Ie — t = 100 seqg.
1.000.564 , 1.000.800
M = 1.000.682 M(f/s) = 10.006 o = 0,08% .

I — t = 10.800 seg.— 6 = 1,33
300.152 , 299.895 , 288.704 , 289.508 , 300.39¥7 , 300.024 ,
300.123
M = 298.971 M(frs) = 28.56 e = 0,1%

Io — t = 100 seg.
382.811 , 384.168 , 383.776 , 383.235 , 383.335 , 384.087 ,
383.282 , 385.013 , 383.350 , 385.791 ; 385.999 , 384.997 ,
384.171 , 384.374 , 384.724 , 384.690 , 384.046 , 385.035 ,
385.0=20 , 385.806
M = 384.385 M(f-s) = 3.843,8 o = 02%




g+

CuK3? — amostra 123,7 um

I — t =8.400 seg.— 6 = 0.8’
1.037.873 , 1.039.688 , 1.038.850 , 1.040.334 , 1.038.2938 ,
1.032.872 , 1.C31.344 , 1.C28.908 , 1.031.047 , 1.028.3856
M =1.034.787 M(f-s) = 123,19 o = 1,4% .

Io — t = 300 seg.
837.398 , 936.780 , 9338.018 , 8938.6801 , 941.092 , 940.236 ,
940.561 , 940.8559 , 937.673 , 9339. 569
M = 933. 249 M(f-s) = 3.130 o = 0,1%

I — t = 8.400 seg.— 6 = 0.8°
1.015.888 , 1.013.7680 , 1.009.304 , 1.010.184 , 1.011.032 ,
1.010.822 , 1.009.7384 , 1.008.410 , 1.015.804 , 1.019.4898 .
M=1.012.5186 M(fr/s) = 120,83 o = 0,3% .

Io — t = 300 seg
918.497 , 916.772 , ©19.5468 , 918.100 , 919.281 , 9=20.616 ,
820.775 , 817.806 , 818.427 , 918.z224
M = 918. 905 M(frs) = 3.063 o = 0,1% .

I — t = 8.400 seg.— 6 = 0,8’
1.036.458 , 1.037.491 , 1.037.221 , 1.038.174 , 1.035.266 ,
1.035.819 , 1.036.288 , 1.036.451 , 1.036.710
M = 1.036. 653 M(frs) = 123,41 o = 0.08%

Ie — t =300 segq.
934.684 , 936.251 , 8936.834 , 935.848 , 935.912 , 836.808 ,
835.310 , 935.648 , 832.833 , 934.713 , 934.905
M = 935. 441 M(frs) = 3.118 o = 0,1% .




77
CuKf3 — amostra 131,4 pm

I — t =8.000 seg.— 6 = 0,8’
790.8538 , 7898.517 , 787.577 , 787.854 , 788.588 , 788.5359 ,
795.702 , 798.080 , 791.260
M = 790. 852 M(frs) = 87,87 o = 0,4% .

Io — t = 100 seg.
282.057 , 280.025 , a278.742 , =280.773 , 280.626 , 280.874 ,
281.337 , 279.913 , 280.763 , 281.058 , =280.779 , 281.668 ,

280.454 , 280.0098 , 280.593

M = 280.711 M(f.7s) = 2.807 o = 0,2% .
I — t = 9.000 seg,— 6 = 0,8’
868.486 , 873.040 , 874.431 , 870.887 , 870.534 , 873.039 ,
875.458 , 869. 031
M = 871.863 M(frs) = 96,87 o = 0,3% .
Io — t = 360 seg.
1.107.642 , 1.110.432 , 1.107.711 , 1.110.987 , 1.110.659 ,

1.110.827 , 1.111.080 , 1.111.816 , 1.111.2852 , 1.108.621
1.110.279 , 1.111.880 , 1.112.140 , 1.113.055 , 1.112.360
1.116.041 , 1.110.766 , 1.109.481 , 1.108.684 , 1.108.045
1.108.203 ., 1.089.082 , 1.092.772 , 1.092.666 , 1.088.847
1.081.8835 , 1.091.775 , 1.090.863 , 1.085.680 , 1.086.737

M = 1.105. 448 M(f-s) = 3.070 o= 0,1% .

I — t = 9.000 seg.— &6 = 0,8"
908.217 , 908.835 , ©07.244 , 910.801 , 915.533 , ©16.116 ,
815.009 , 915.040 , 915.348

M = 912.549 M(f-s) = 101,39 o = 0,4% .



Ieo — t =100 seq.

316.000 , 316.499 , 315.322 , 316.753 , 316.592 315.848 ,
315.802 , 316.723 , 315.831 , 316.297
M= 316.714 M(frs) = 3.167 g = 0,1% .
CuKf3 — amostra 141,2 pm

I — t =10.800 seg.— 0,8’
734.593 , 735.212 , 731.049 , 727.874 , 729.488 728.106 ,
727. 464
M = 730.540 M(fs) = 69,57 o = 0,4% .

Io — t = 300 seqg.
858.586 , 853.071 , 860.968 , 861.848 , 896l1.=202 861.884 ,
862.586 , 862.448 , 861.045 , 861.797
M = 861.1853 M = 2.870 o = 0,1% .

I — t =10.800 seg.— 0,8’
757.862 , 759.8549 , 754.888 , 750.078 , 7S2. 469 752. 494,
752. 604
M = 754.183 M(frs) = 71,82 o = 0,4% .

Io — t = 100 seg.
294.248 , 294.972 , 284.126 , 295.483 , 294.508 296.107 ,
285.270 , 286.285 , 285.680 , ZS6.284
M = 295. 297 M(f/s) = 2.852 c = 0,3%

AgKou — amostra 131,4 um

I — t =1.800 seg.— €6 = 0,5

1.038.808 , 1.034.048 , 1.026.6888 , 1.033.73% , .038.078 ,

1.035.442 , 1.035.594 , 1.035.175 , 1.034.504 ,

1.036. 375
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M = 1.034.504 M(f-s) = 574,8 o = 0,3% .
Io — t = 200 seqg.
g971.548 , 971.784 , 971.998 , 970.256 , 971.435 , 970.344 ,

g71.912 , 970.885

<
!

g71. 282 M(frs) = 4.858 o = 0,07% .

I — t =1.800 seg.— 8 = 0,5’
1.028.624 , 1.029.656 , 1.029.380 , 1.029.830 , 1.030.077 ,
1.028.594 , 1.030.450 , 1.030.808 , 1.030.C69 , 1.028.229 .
M =1.029. 762 M(fs) = 572,09 o = 0,06% .

Ie — t = 200 seg.
g72.181 , 972.180 , 972.735 , 872.069 , 9639.789 , 971.484 ,
g71.897 , 971.267

M = §71.701 M(f~s) = 4.858 o= 0.1% .

I — t =1.800 seg.— 6 = 0,5°
1.039.091 , 1.038.119 , 1.040.802 , 1.0237.308 , 1.038.724 ,
1.037.887 , 1.038.465 , 1.0338.050 , 1.041.548 , 1.038.707 .
M = 1.038.380 M(frs) = 577,43 o = 0,1% .

Io — t = 200 segq.
g72.628 , 971.189 , 970.331 , 8¥2.7a26 , 972.110 , Q71.281 ,

g70.802 , 970.480 , 973.206 , 971.086 , 971.198 , 971.730 ,

g71.724
M = g71.581 M(f.7s) = 4.857 o = 0,1% .
AgKal — amostra 141,2 um
I — t =2.100 seg.— 8 = 0,5°

1.028.970 , 1.034.1389 , 1.035.182 , 1.036.817 , 1.036.711 ,



80
1.036.875 , 1.038.571 , 1.038.137 , 1.037.665 , 1.037.110
M =1.036.123 M(frs) = 483,4 o = 0,2% .

Io — t = 200 seg.
g71.884 , 972.207 , 971.711 , 973.328 , 970.801 , 970.386 ,
g971.857 , 970.995

M

[}

g71. 621 M(f/s) = 4.858 o= 0,1% .

I — t =2.100 seg.— & = 0,5’
1.033.400 , 1.041.283 , 1.041.200 , 1.042.450 , 1.042.441 ,
1.042.137 , 1.042.868 , 1.040.478 , 1.0339.730 , 1.039.600
M = 1.040.543 M(f-s) = 485,88 o = 0,2%

Io — t = 200 segq.
g77.166 , 874.207 , 8974.264 , 9V4.276 , 97=2.8886 , 974.414 ,
g75.247 ., 973.708 , §73.030 , 972.616

M = 974.281 M(f/s) = 4.871 o= 0,1%

I — t =2.100 seg.— 6 = 0,5’
1.046.304 , 1.044.330 , 1.044.827 , 1.045.602 , 1.043.580 ,
1.037.848 , 1.037.641
M = 1.042.844 M(f/s) = 496,58 o = 0,3% .
Ie — t = 200 seq.
973.824 , 973.473 , Q72.496 , 973.771 , 972.185 , g71.2886 ,

g71.298 ., 971.045 , 873.461 , 973. 809

M = g72. 832 M(frs) = 4.863 c = 0,1% .
AgKal — amostra 171,2 um
I — t = 3.300 seg.— 8 = 0,5°

985.017 ., 984.B70 , 983.143 , 982.908 , 985.665 , 982. 622



81
M= 984.014 M(f-s) = 288,18 o = 0,1% .

Io — t = 200 seg.
8639.400 , $89B69.725 , 371.126 , S71.026 , 968.298 , O68.888 ,
968, 798 , 969. 065 , 970. 240

M = 969. 729 M(ErS) = oA

9]

4

X

o = 0,1% .

I — t = 3.300 seg.— 6 = 0,5°
g977.213 , 975.973 , 978.383 , 978. 062 , 977.882 , [T7.2T7 ,
974.723 , 977.221 , 977.471 , 978.3806
M = 977.492 M(frs) = 286,2 o = 0,1% .

Ie — t = 200 seg.
969.430 , 969.808 , 8968.171 , 869.450 , 968.373 , 967.832 ,
S969.659 , 968.080 , 969.380 , 970. 808

M = 969. 200 M(fs) = 4.846 o = 0,1%

I — t = 3.300 seg.— 6 = 0,5’
893.033 , 982.852 , 993.371 , 930.537 , 98=2.622 , 991.416
M = 992. 308 M(f-/s) = 300,7 o = 0,1% .
Iec — t = 200 seq.
g70.843 , $68.941 , $69.601 , $68.718 , 968.108 , 968.827 ,

868.633 , 967.805 , 968.727 , 968.399

M = 9B68. 840 M(fr/s) = 4.848 o = 0,1% .
AgK3 — amostra 131,4 um
I — t = 2.700 seg.— & = 0,42’

oB8.466 , 968.749 , 970.056 , 968.831 , 868.504 , 967.470 ,
866. 798 , 967. 700

M = 9B58.334 M(f/s) = 358,6 o= 0,1% .
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Ioe — t = B0O seg.
1.005.057 , 1.005.737 , 1.004.348 , 1.004.848 , 1.008.586 ,
1.004.233
M = 1.004.8970 M(fr/s) = 1.674 o = 0,06% .

I — t =2.700 seg.— 8 = 0,42’ -
g62.617 , 963.145 , 964.428 , 964.164 , 964.403 , 8963.774 ,
863.708 , 960.899 , S64.655 , 964.724
M = 963. 651 M(f/s) = 356,9 o =0,1% .

Ieo — t = 600 seg.
1.007.307 , 1.006.744 , 1.004.896 , 1.004.082 , 1.008B6.296 ,
1.0086. 578
M = 1.003.980 M(f/s) = 1.8676 o = 0,1%

I — t = 2.700 seg.— 86 = 0,42’
977.538 , 972.847 , 970.564 , 974.672 , 971.897 , 973.349 ,
974.694 , 974.244
M = 973.738 M(f-s) = 360,4 o = 0,2%

Ie — t = 500 seg.
839.724 , 840.433 , 839.7289 , 840.238 , 838.621
M = 8338.9483 M(frs) = 1.679 o = 0,04% .

AgK3 — amostra 141,2 um

I — t = 3.000 seg.— 6 = 0,42’
g5g.208 , 9958.555 , 958.295 , 957.559 , 956.484 , 858.333 ,
g57.203 , 956. 426
M = g57.757 M(frs) = 318,2 o = 0,1%
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Io — t = 500 seq.
843.270 , 843.896 , B42.638 , 841.256 , 843.482 , 843.9518

M = 842.843 M(f./s) = 1.685 o = 0,1%

I — t = 3.000 seg. — 8 = 0,42’
860.987 , 959.5=22 , 860.874 , 958.762 , 853.448 , 959.337 ,
859.860 , S62.057 , 958.515 , 89538. 040 .
M = g8539. 850 M(frs) = 313,9 o = 0,1%
Io — t = 500 seg.
841.983 , 842.792 , 840.992 , 842.239 , 841.618 , 840.205 .

M = 841.639 M(frs) = 1.683 e = 0,1% .

I — t = 3.000 seg.— 8 = 0,42’
g56.951 , 9538.599 , 958.886 , 958.233 , 958.518 , 859.36% ,
g57.003 , S857.2%91
M = g58. 230 M(frs) = 319,4 o = 0,1%

Io — t = 500 seg.

841.147 , 841.576 , 842.777 , 842.458 , 842.126 , 841.019 .

M = 841.850 M(frs) = 1.683 o = 0,1% .
AgKf3 — amostra 171,2 um
I — t = 4.500 seg.— 6 = 0,42’

1.013.730 , 1.016.220 , 1.013.827 , 1.013.834 , 1.013.219 ,
1.013.8089 , 1.011.806 , 1.012.869 , 1.013.540 , 1.01=2.451 ,
1.012.244 , 1.011.677 , 1.010.289 , 1.012.439 , 1.012.8933 ,
1.012.271 , 1.013.888 , 1.015.648

M =1.013.098 M(frs) = 225.1 o = 0,1% .
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Io — t = 500 seg.

842.671 , 842.052 , 841.157 , 841.884 , 841.487 , 842.379 ,
841.992 , 841.909
M = 841.941 M(frs) = 1.683 o = 0,05% .
MoKor — amostra 131.4 pm

I — t = 4.500 seg.— 6 = 0,75"
89638. 005 , 972.044 , 973.806 , 973.254 , 973.091 , 973.780 ,
g973.611 , 970.474
M = g972. 495 M(frs) = 216,1 o = 0,1% .

Io — t =100 seq.
1.251.280 , 1.252.315 , 1.282.272 , 1.251.952 , 1.254.254 ,

1.283.678 , 1.255.661 , 1.250.1286 , 1.2851.083 , 1.251.044

X
]

1.252. 369 M(f-/s) = 12.523 o = 0,1%

I — t = 4.800 seg.— 6 = 0,75"
g78.254 , 8972.188 , 9735.307 , 973.805 , 974.243 , 9I76.825 ,

976.844 , 977.056

X
i

g76. 027 M(f.7s) = 216,9 o = 0,1% .

Io — t =10C seg.
1.248.318 , 1.248.640 , 1.249.688 , 1.249.112 , 1.250.538 ,
1.248.476 , 1.248.407 , 1.248.083 , 1.247.487 , 1.251.101 ,

1.250.298 , 1.248.324

X
]

1.249. 287 M(f./s) = 12. 492 o= 0,1% .

I — t = 4.500 seg.— 6 = 0,75"
g975.268 , 974.841 , 974.907 , 969.288 , 968.177 , 970.451 ,

g74. 3486
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M = 972. 488 M(fss) = 216,1 o = 0,3% .

Io — t = 100 seq.
1.246.518 , 1.246.791 , 1.247.824 , 1.246.414 , 1.247.110

1.246.751 , 1.247.478 , 1.247.165 , 1.246.8502 , 1.246.660

M = 1.246. 891 M(fs) = 12. 468 o = 0,03% .
MoKour — amostra 141,2 pum
I — t =6.000 seg.— 868 = 0,75’

945.643 , 945.782 , 842.203 , 941.108 , S944.316 , 941.617

<
i

S43. 444 M(f-s) = 157,2 o = 0,2% .
Io — t = 100 segq.
1.246.441 , 1.247.508 , 1.246.929 , 1.244.957 , 1.248.429 ,

1.248.616 , 1.248.348 , 1.247.655 , 1.244.119 , 1.248.186

X
]

1.246.918 M(f.7s) = 12. 4869 o = 0,1%

I — t = B6.000 seg.— 6 = 0,75°
957.043 , 956.838 , 958.493 , 958.878 , 957.945 , 955.163 ,

g62. 082 , 958.8939 , 9858.920

X
]

988. 256 M(fs) = 159,7 o = 0,28%

Io — t

100 seq.
1.240.446 , 1.248.437 , 1.252.035 , 1.252.072 , 1.2851.957 ,

1.250.679 , 1.280.837 , 1.250.834 , 1.251.712 , 1.283.202

K<
]

1.251.161 M(fs) = 12.511 o= 0,1%

I — t = 6.000 seg.— 6 = 0,75°
SB65.805 , 969.151 , 964.864 , 8B66.127 , 963.347 , 957.100

M = 964.399 M(fs) = 1B0,7 o = 0,4% .
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JIo — t = 100 segq.

.251.679 , 1.205.¢

[N
()
(Y
[y
W
)
faky
o)
D
©

1.251.100 , 1.248.8391

.249.811 , 1.250.317 , 1.880.628 , 1.250.249 , 1.281.726

1.250. 775 M(f-s) = 12.507 o = 0,05%

MoKt — amosina

i
=
v
Y

T
3

I — t = 10.800 segq. — 8 = 0,75°

680.627 , B8z.272 , 685.113 , B683.86z , B683.716 , 682.758

680.244 , 676.396

681 .874 M(fs) = 63,13 o = 0,4% .
Iec — t = 100 seq.
.e57.716 , 1.2586.260 , 1.258.174 , 1.283.269 , 1.256. 958

.2588.051 , 1.2857.956 , 1.857.422 , 1.257.113 , 1.297.8603

1.257.652 M(frs) = 12.378 o = 0,06%

I — t = 10.800 seg. — 0,795"

£34.324 , B633.334 , 632.891 , 633.196 , 633.477 , 524.144

634.018 , 632.685

]
o
W
w
0]
n
=

M(f-s) = 60,33 o = 0,1% .
Ie — t = 100 seqg.
.182.969 , 1.185.708 , 1.183.2689 , 1.183.271 , 1.183.931

.182.063 , 1.184.042 , 1.183.121 , 1.184.473 , 1.185.3=8

= 1.183.858 M(fs) = 11.838 o = 0,1%
MoKf3 — amostra 131,4 um
I — t = 4.080 seg.— 86 = 0,6°

.014.857 , 1.015.281 , 1.014.806 , 1.014.071 , 1.014.717

.013.053 , 1.013.733 , 1.011.870
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M =1.014.043 M(frs) = 250,3 o = 0,1%
Jo — t = 200 seq.
8983.824 , 979.669 , 981.375 , ©81.337 , 981.870 , 979.2885 ,

881.558 , 982.441 , 881.121 , 981.357

]

M = 981.383 M(f-s) = 4.906 o =0,1%

1

I — t = 4.050 seg.— 8 = 0,6’
1.012.845 , 1.012.410 , 1.014.908 , 1.014.659 , 1.014.395 ,
1.018.990 , 1.017.607 , 1.015.802 , 1.016.408 , 1.015.023
M = 1.015.004 M(f/3) = 250,656 o = 0,1%

Io — t = 200 seg.
884.427 , 983.423 , 984.894 , 883.798 , 983.244 , 883.508 ,
983.310 , 982.887

M = 983. 686 M(frs) = 4.918 o = 0,06%

I — t = 4.050 seg.— 6 = 0,6’
1.023.302 ., 1.024,858 , 1.027.851 , 1.027,435 , 1.026.533 ,
1.027.138 , 1.027.698 , 1.028.284 , 1.029.839 , 1.027.570.
M =1.,027.060 M(f.s) = 253,86 o = 0,8% |
Io — t = 200 segq.
996. 045 , 994.874 , 996.6862 , 93893.432 , 994.483 , 983.424 ,

g993.550 , 984.713

M = 994. 648 M(fs) = 4.973 o = 0,1%
MoKf3 — amostra 141,22 um
I — t = 4.800 seg.— 6 = 0,6°

856.950 , SB60.324 , S963.581 , S60.887 ,061.465 , 95S. 431

M = 960. 439 M(fs) = 200.1 o = 0,8%
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Io — t = 200 seg.
g8g. 328 , 885.810 , 988.278 , 987.567 , 986.821 , 987.938 ,

g86. 847 , 988. =269

M = 987.434 M(f-s) = 4.937 o = 0,1%
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