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RESUMO

O presente trabalho desenvolve todo procedimento a
ser seguido para a cofecgdo de espelhos para laser de CO, de bai
Xa poténcia. 0 material utilizédo como substrato € o Germanio . .
Os filmes finos evaporados neste substrato para obtenc&o das pro
priedades 6ticas (Reflexdo e Transmissdao)} imposta pelo Laser pro
jetado foram Sulfeto de Zinco (dielétrico).e Aluminio (metalico).

Na parte de!orientacéo de monocristais & desenvolvi-
do uma técnica de agilizagdo do método de Laue de retrocesso, a-

través da utilizacao de microcomputador.

iv



- INDICE

-__‘.:'-"‘.;’.'I-INTRODUCAO.-..I--...C.tiadtocllo ------- L I I N L N I I I A I 1

II-FUNDAMENTOS TEORICOS A I I T T T ey . 4
II.1 - Configuragdo proposta para Janela de Saida v...v...oe... 6

11.2 - Filmes Anti_Refletores L I T T R T T T
II.3 '

Filmes Refletores l............llI.ll.........l.....l..
II.4 - Utilizacdo de microcomputador no tratamento dos dades

de Difracdo de Laue, obtidos por uma Camera Cdnica ... 12

III - PROCEDIMENTO E DETALHES EXPERIMENTAIS

III.1 - Crescimento de Cristais de GEIMANIO tuevrvnnneennvaes 20
ITT.1.1 EQUipamento ..eeeeueeessvoenosoranncescensonosnnenees 22
III.1.2 Preparacdao do Material e do Sistema (fOrno) ......... 24
III.1.3 Processo de Crescimento .......eveeececcccnnsoneesees 26

III.2 - Orientacdc de Monocristais . B
III.2.]1 Equipamento de raio=X wueeeeeeeenooreennnneeennnnnnn. 27
IIII2.2 Camera Canica .........--..;........... ...... L I I Y .- » 28

I11.2.3 Preparagao de Amostras e Equipamentos .....e00vs000.. 30
I1I.2.4 Simulagdo Otica para visualizagioc espacial de um dia
grama de Laue .......... trres e ssssssassrvesnssess 31
III-3 - Preparacao de Substratos e Evaporacao de Filmes Finos 34
ITI.3.) COrte iieeuinenrncocnnosonnnannonnn cmeeea Sra ettt oans 34
ITI.3.2 POLlimMento vuurivueieeeeecoseeoennsaseoneseeannensn ee.. 35
III.3.3 Evaporagdo de Filmes FiNOS seuvssvecescesseccensnnsass 37
1- Filme Anti-refletor (ZNS) veeeeeevceessccesnevoses 39
2= Filme Refletor (Al) .iuiveeevereeennncennsconsoeees 40

IV - RESULTADQS

Iv.1

Crescimento de monocristais de Germ3nio .............. 42

IV.2 - Orientacao de monocristais através de microcomputador,
utilizando a2 CAMEra CONLICA .vveveeveovsnsanscvoaessnss 42

IV.3 - Polimento do Substrato ....cveivveerncrecnacoassonnenns 49

IV.4-Fi1mES FinOS ..c.cu.-o..----u----.l..l..ltoc_.cctotcnll 50



V - CONCLUSOES E TRABALHOS FUTUROS Y
VI_BIBLIOGRAFIA l...l....lln......lll.Ill.l...tt.D.l-.l-..o 56

APENDICE

A - Orientacdo de monocristais pelo método de Laue de Retro-

COSS0O setveccenuartasrorssossnannesaconcecneaensesancenses - 5B
B - Equagdes de dngulos interplanares dos sistemas cristali-

DOS 4t ieintettnssaotenssessenossonsasacanoscassnssasaacnnns 68
C - Angulos interplanares do sistema cristalino tesescsscesse B9
D - Programa BASIC: Orientacdo de Monocristais pelo método

de Lauve de RetIOCESS0 ...vsieeeeerannseaccnssosnnneanaeves T0
E.~ Dados (coordenadas polares) obtidos dos diagramas Laue

dos cristais de Ge @ LiF tuiviesvvecrnnsonsccoacoceannees 73

F - Esquema do Forno Varian trresrasancretenaaan. ceseacsssens 15

vi



I - INTRODUCAO

A decisdo sobre o tema de trabalho ter recaido espe-
cificamente sobre a técnica de construcdoc de espelhos para la-
" sers de CO,, foi uma consequéncia da coincidéncia fortuita de va
rios fatores.

0 primeira, e_talvez a mais importante, & o fato de
que a efetiva construcdo desses dispositivos, fornece amplas pos
sibilidades no que se refere a formacdo académica e treinamento
em temas nao curriculares‘em nivel de graduacdo, finalidade pri-
mordial de uma tese de mestradoe.

Como sera mostrado nos capitulos seguintes, esses €8
pelhos constam essencialmente dé substratos monocristalinos cu-
jas propriedades 6ticas (reflexfo, transmissdo e absorgao),  sdo
devidamente modificadas pela deposigdo de filmes finos convenien
tes, de modo a atenderem is exigéncias ditadas pelo processo de
amplificaééo de radiacdo de emissdo estimulada, ou seija, pela
configuracio geral do laser. | |

Além das relagdoes filme-cristal, essa configuracgao
determina também a forma geométrica final imposta ao dispositivo
para que ele atenda 3 6tica do sistema.

Assim, quante ao aspecto formativo, a construgao des
ses espelhos implica em ﬁma maior familiarizacdo com os campos
de crescimento de cristais e de filmes finos, que formam duas
principais linhas de trabalho ja seguidas em nosso grupo.

Ainda quanto ao aspecto formativo, esse trabalho im-

plica no uso de varias técnicas de fundamental importancia para

uma maior versatilidade experimental, tais como difragdo de raio



x e medidas Oticas, além do uso de infraestrutura geral hasica
de polimento e vacuo.

Além desses aspectog, outra circunstdncia que forta-
leceu a escolha do tema foi o interesse demonstrade pelc GRUPO
PRODELCO (apoio FIPEC), pertencente também ao Departamento de Es
tado Sélido. Esse grupo, criado e orientado pelo Dr. Jorge Hum-
berto Nicola, visa a construcido de lasers de CO2 com tecnologia
totalmente nacional.

Com nosso trabalho procuraremos colaborar com o sée-
rio esforgo que, com muito sucesso, vem sendo realizado pelo Dr.
Nicola, no sentido de aumentar o indice de nacionalizacgaoc dos e-
quipamentos por ele gonstruidos. |

Embora o trabalho n@8oc possa internacionalmente ser
considerado como inédito, o interesse que essa circunstancia a-
crescenta como contribuigfo ac desenvolvimento da tecnologia na-
cional na area de lasers, influenciou positivamente em muito sua
escolha como tema de tese..

Qutro fator nesse séntido, foi a natural necessidade
inerente a este trabalho no dominio de uma boa base nas teorias
e técnicas relacionadas & corientagdo de cristais por métodos de
difragao de raios-x.

Tal dominio, & uma componente imprescindivel a uma
s0lida formagdo experimental nas areas de crescimento e filmes
finos.

Por esta razao, abrimos m3o da comodidade de simples
mente.solicitar tal cooperacgao ao .Grupo de Cristalografia e op-
tarmos por solicitar, isto sim, sua imprescindivel cooperacdo no

sentido de podermos executar nos mesmos, utilizando seus eguipa-



mentos, as necessdrias orientacdes.

Além da familiarizacdo com os métodos tradicionais
de orientagdo, foi incluido no plano de trabalho o estabelecimen
to de um procedimento que associasse o uso de micro-computador a
utilizacdo da cdmera cBnica para orientagdo de monocristais pro-
posta por C.A.Argflello (1).

A apresentacdo detalhada do trabalho geral, compde
o5 quatro capitulos seguintes, tendo por razbdes didaticas, sido
respectivamente sub-dividida em:

- Fundamentos Tedricos;

- Procedimento e Detalhes Experimentais;

- Resultados:

- Conclusbes e Trabalhos Futuros.

Pela mesma razdo, apresentamos no Apéndice A um resu

mo do método de orientagdo de Laue de retrocesso.



II - FUNDAMENTOS TEORICOS

De uma maneira ampla, pqdemos dizer que a construgdo
de um laser & um problema experimental que consta em estabelecer
uma cavidade ressonante, na qual subsista, de uma maneira esta-
vel e controlada, um feixe de luz emitido pela emissdo estimula-
.da de uma radiacdo de comprimento de onda pré-determinado e pre-
cisamente especificado.

Os espelhos de um laser sdo precisamente as duas su-
perficies refletoras, que determinam a cavidade de maneira a que
ela atue oticamente de acordo com o principio de funcionamento
de um interferdmetro tipo Fabry Perot. |

. Para que o laser possa ser de utilidade pratica, &
imprescindivel, obviamente, gue além de estdvel, parte do feixe
formado possa "sair" da cavidade.

| Por essa razadoc, um dos espelhos pode ser formado por

um filme que apresente o maximo de reflexd3o possivel. Como a fini
ca exigénbia imposta a este espelho & que o filme reflita total-
mente a luz, com um minimo de perdas, o substrato gue suporta
tal filme pode ser de material absorvente, desde que sua curvatu
ra e polimento estejam dentro das exigéncias geométricas do la-
ser.
| Materiais comumente usados para este espelho, sao
" por exemplo, filmes de ouro sobre substrato de cobre, silicio,
ou seja, materiais altamente refletores, embora geralmente absor
ventes.

Dentro da terminoclogia usual na area de lasers, esse

espelho & conhecido como "espelho totalmente refletor".



0 outro espelho forma a "janela de saida" do laser e
tem forgosamente que ser atravessado pelo feixe luminosc emergen
;te da cavidade, isto &, pela "radiacdo @til". Isto implica gque
0s materiais a serem usados tanto para o filme como para o subs-
trato, ndo tenham absorgdo Gtica aprecidvel para a frequéncia ca
racteristica do laser. |

Por outro lado, este substrato tem que ser um mono-
cristal, pois caso contrario apresentaria contornos de grdos que
éspalhariam a radiacgao nado refletida, provocando perdas, as
quais, como ja dissemos, sic indesejaveis. Vale lembrar que para
o espelho totalmente refletor, ndo e necessario usar um monocris
tal como substrato.

. Ainda com respeito ao material a ser usado como jane
la de saida, sua refletividade ndo pode-ser muito baixa, pois is
to diminuiria. a eficiéncia da cavidade. Por outro lado, nadc pode
ser muito alta de modo a impedir a saida do feixe.

O valor especifico da refletividade ideal nessa si-
tuacdo, além de variar com o tipo especifico de laser, dependera
de toda a gecmetria prevista para cada laser de um mesmo tipo.

Em nosso trabalho, é configuracao do espelho de sai-
da, foi uma consequéncia dos valores, de refletividade e transmis
sao solicitadas pelo Grupo PRODELCO, encarregado do desenho do
laser.

A viabilidade de execucao e funcionamento dessa con-
figuragao,.como mostraremos ainda neste capitulo, implicou tanto
na deposigao controlada de varios filmes mistos, dielétricos e
metalicos, como no crescimento e orientacio de monocristais.

Como os fundamentos tedoricos necessarios tanto ao



calculo dos filmes como ao crescimento de cristais ja foram apre
lentados em teses anteriormente executadas neste laboratério (2),
.(3), (4) e (5), pareceu-nos desnecessario seu detalhamento nesta
“oportunidade e serdo descritas apenas suas implicagdes diretas
- & espelhos para laser de CO,. |
A fundamentacao geral do método usado para orienta-

gdo de monocristal, isto é, o principio de funcionamento da came
ra conica, pode ser encontrada na xeferéncia (1).

- Partindo desta refeféncia, no final deste capitulo
mostraremos como foi possivel automatizar, via micro-computagao,
o tratamento dos dados de difrag¢ao obtidos de maneira a podermos
r?pidamente aorientar qualguer cristél.

II-1 - Configuracao Proposta para Janela de S;E&a:

. Segundo solicitag¢doc do Grupo PRODELCO, o espelho de
gaida tem que ter: uma face coOncova com raio de curvatura entre
5e 10 m, coﬁ uma reflexdo em torno de 80 & 90%; uma face plana
com 0 (zero) de reflexdo, ou seja, transmissdo de guase 100%.

Na escolha do material para confec¢ao do substrato ,
‘optamos ﬁelo Germdnio, por ser um dos materiais que, devido a suas
ﬁropriedade na regiao do I.R. (6), mais se adapta a constrquo
desses espelhos. Fortuitamente no laboratdrio, dispuamos ' deste
material com 99,99+ de pureza {(dados fornecidos pela VARIAN, fir
" ma fornecedora), além de todas as facilidades relativas a equipa
mentos para o crescimento.
| O Germanio (Ge) embora sendo absorvente no visivel ,

'@ transparente no infra-vermelho, onde apresenta um elevado indi



. ce de refragido (n, = 4). Isto tem como consequéncia uma reflexdo
y em torno de 10u de 53%.

Como este valor ndo & suficientemente alto, & preci-
80 que sejam feitas mudangas nas propriedades oOticas das superfi
cies, de maneira a adequi~las 3s imposicdes provenientes das ca-
‘racteristicas do laser. Isto se conseqgue através de aplicacdo de
filmes anti-refletores (dielétricos), nio absorventes, e filmes

refletores (metalicos), absorventes.

II-2 - Pilmes Anti-refletores

Na figura abaixo, nye Ny € n, sdo respectivamente os
‘Indices de refracdo do substrato, filme fino e ar. Sendo o filme
Hpmogéneo, isotrbpico, com camadas planas paralelas de espessura
t, da ordeﬁ do comprimento de onda da radiacdo incidente (A), es
te sistema terad refletividade dada pela equagio abaixo (7), vali

da para incidéncia normal e meios transparentes. (

!

(ng+n?) (n2+n2) -4n, n2n, +(n2-n2) (n2-n2)cos2s,
R = (2.1)

(Q$+QE"33+nf)+4q,nfn2+(q§-nf)(nf-nf)coszdl

Pl

Ny
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Esta equagdo apresenta maximos e minimosg gue siao da-
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onde n, t € a espessura Otica do filme e m um niimero inteiro.
Concluimos entdo gue teoricamente & possivel obter-
mos zero de reflexdo, depositando sobre o substrato um filme die
létrico de espessura A/4.
Sendo n, o indice de refracdo do Ge, que & igual a
4.0 e n, o indice do ar, iqual a 1.0, que & o nosso caso, caimos

na situacdo (a), onde para obtermos R = 0, o indice do filme n;

. tem que ser: n1=ﬂﬁan2 (2.2). Desta maneira, uma camada de A/4

de um material com indice de refragao igual a 2.0, evaporadc na



superficie do substrato de Ge, provocaria zero de reflexdo para
a radiacdo de comprimento de onda A.

Infelismente, nem sempre encontramos materiais com
indices satisfazendo completamente a equacdo (2.2). Neste caso
© que se procura & escolher um material com indice o mais Proxi
mo do valor ideal de modo a obtermos, se nio um zero, peloc me~
nos um minimo de refletividade para o comprimento de onda dese-
jado.

J.T.Cox e G.Hass (8) concluiram que para a regido
de 8 & 14u, o Sulfetoc de Zinco (2n8), de indice de refraci3o i-
gual a 2.15, é o filme anti-refletor mais aceitivel para o Ger-
minio, como também para o Silicio. Eles conseguiram, em condi-
¢Oes apropriadas de evaporagac, filmes com espessura desejada e
apresentando uma excelente aderéncia e durabilidade.

- Por esta razao, fomos levados a selecionar o ZnS co
mo o material a ser utilizado na confecgdo do filme anti-refle-

tor,

IT-3 - Filmes Refletores

Para a obtencdo de superficies refletoras, duas téc
nicas sdo usualmente empregadas.

A primeira, especialmente adequada a confeccio de
espelhos para lasers de baixo ganho, & conhecida como espelha-
mento multidielétrico.

O aumento da refletividade neste caso, & obtido gra
¢as a interferéncia positiva entre os varios raios refletidos
nas interfaces de uma série de filmes transparentes, no compri-~

mento de onda de interesse, depositados sucessivamente sobre 0



substrato, como & mostrado na figura abaixo, onde n,, n; (i=1 e
2) e ng sdo, respectivamente, os indices de refracdo do ar, cama

das depositadas e do substrato.

Ny
ny , d2
. M d,
. n da
n 4,
o

O maximo de refletividade se obtem para uma série al
ternada de dois filmes de materiais, cujos indices de refracao

sejam n.> n,> n,. ' ;

1 0 2

Além disso, nesta técnica é espessura de cada camada
deve ser monitorada de modo a corresponder a 1/4 do comprimento
de onda desejado. Para maiores detalhes sugerimos as referéncias
(9) e (10).

Esta técnica tem as seguintes caracteristicas:

a - A refletividade da superficie final varia forte-
mente com o comprimento de onda;

b - E possivel paravum dado A atingirmos refletivida
des muito elevadas (superior a 99%);

C - Quando bem escolhido os materiais a serem usados
para substratos e filmes, a absorcdo do sistema pode ser pratica
mente nula.

Sua aplicacdo no entanto depende da disponibilidade
de materiais para filmes com indices tanto superior como inferi-

or ao do substrato. Esta é a razio pela qual & dificil sua apli-

cacdo para espelhos de Ge, uma vez que ndo se encontram mate-

10-



riais nao absorventes, com indice superior a 4.0 (indice do Ge}.

A segunda técnica a gue nos referiamos anteriormente,
fornece os chamados espelhos metalicos. Estes espelhos, contra-
riamente aos espelhos multi-dielétricos, sao formados pela depo-
sicao de um filme metalico scobre a superficie do substrato.

Sendo assim temos consequentemente que:

a - A refletividade praticamente ndo varia com o com-
primento de onda:;

b - A refletividade varia com a espessura, para todo
A de modo continuo, até um valor maximo que dependera do metal
empregado;

¢ - A medida que a espessura deste metal aumenta, a
absorc¢ao também aumenta, provocando perdas do feixe de luz emer-
génte, além do aquecimento do espelho.

Neste trabalho, usamos este.tipo de espelhos sendo
gue o0 metal utilizado foi o Aluminio (Al).

Na figura II.1, mostramos uma curva de refletividade

do Al em funcao de A .

. i
—

"""'“ﬁ*«.f

P :
3 % s 3 2 3T EBY
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T T ™ T T T 7T 1 ¥
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Fig.1I.1: Refletividade do Aluminio
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E importante ﬁotar que por estas razdes estes espel-
‘hos s0 poderao ser utilizados para lasers de baixa poténcia e de
alto ganho. Isto porque caso a poténcia seja alta, o aumento de
temperatura devido 4 luz absorvida pelo Al, serd proporcionalmen
te alto, provocando ou instabilidades térmicas, ou até mesmo' a
destruicdo do proprio espelho.

Para minimizar essa consequéncia, o filme metidlico
deve ser o mais fino possivel e consequentemente sua refletivida

‘de serad relativamente baixa, o que somente é aceitavel para gan-

hog altos.

II-4 - Utilizag¢do do Micro-computador no Tratamento dos Dados de

Difracao Laue, obtidos por uma Caimera COnica.

0 -método de Laue de orientagdo de monocristais permi
te obter informagdes sobre a simetria cristalina e a orientacgdo
do cristal em estudo.

A indexagdo dos planos peloc método de Laue & bastan~
te laboriosa, exigindo uma certa pritica. Na majoria das vezes &
de interesse, nao indexar todos os planos, mas somente orientar
o cristal, onde basta identificarmos so alguns planos. No cotidi
ano, isto & feito tirando-se primeiro um filme Laue do cristal ,
e a partir da figura de difracdo obtida & possivel, principalmen

te para ecristais cubicos, identificar planos de baixos indices.

12



Para certificar-se da indexacao de um certo planoc ,
tira-se outro Laue do cristal apds ter aplicado rotacdes necessa
rias para fazer com que este plano fique perpendicular ac feixe
incidente. Estas rotacoes sao feitas segundo angulos calculados
a partir da figura de difracdo no filme, com ajuda das cartas de
Grenninger e Wualff (12).

A figura de difragdo agora obtida, possibilita por
simetria, concluir se a indexacgac foli correta ou nao. Caso nac
seja , repete-se o processo tomando-se outro ponto, ou seja, ti
randc outro Laue.

Diante desta dificuldade, propomos a utilizacdo de
ﬁm micro-computador para executar esta Ardua tarefa, pois além
de agilizar o método de Laue, ele descarta a'utilizac&o das car-
tas de Grenninger e Wulff. |

Neste metodo utilizamos uma camera conica, em vez'de
plana, porque nela se obtem um filme com muito-mais manchas de
difracdao, como pode ser visto comparaqdo as fotos das paginas 44.
e 59,

A ca@mera foi construida por C.A.Argllello, e suas di-
mensdes foram calculadas de maneira que a diferen¢a entre proje-
cdes plana e estereografica seja minima, permitindo que a anali-
se seja feita diretamente (1). Ela foi projetada de modo adaptar
se no equipaﬁlento de raios-x de maneira idéntica & camera plana.

0 método gue propomos permite-nos trabalhar com qual
quer tipo de filme, seja plano ou cdnico, como também com qual-
quer cristal. A orientacgdo do cristal se inicia medindo as coor-

denadas das manchas de difracdo no filme. Estes valores sao colo
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cados num programa cuja fungio primeira é dar a projegadc estereo
grafica destes pontos e, em seguida, aplicar as rotacoOes necessa
rias na projegdc para levar um certo ponto escolhido para o cen-
tro de projegao. Os pontos escolhidos geralmente sio agueles
gue estdo na intersecgdo de zonas,

0 resultado desta operagao forneceri uma figura de
distribuicdo de pontos, na tela do micro-computador, que coinci-
dira ou ndo com a simetria de uma proje¢io padrio conhecida. Se
coincidir o cristal estara orientado. Caso contriario, a mesma o-
peragdo deverd ser repetida para outro ponto, e assim sucessiva-
mente. A grande vantagem & que a simulacdo & feita no micro-com-
putador, cujo tempo & muitas vezes menor que a empregada no meto
do convencional. Para se ter uma idéia, cada exposic¢do Laue leva
€m média de 2 a 4 horas, dependendo do cristal e do tipo de fil-
me utilizado, enquanto que a simulacio no micro é da ordem de mi
nutos.

Vale ressaltar que a aplicaglo deste método implica
o conhecimento prévio de proje¢des padrdes, as qguais para sime-
tria ciibica e hexagonal, sdo encontrados na literatura. Em parti
cular a referéncia (l1) apresenta uma série de projecdes padrdes
destes dois sistemas cristalinos,

Para og demais sistemas cristalinos, deverio ser
construidas em fungdc dos parametros de rede correspondentes,

Apresentamos agora o funcionamentc do "método" desen
volvido, na sequdncia id@ntica aquela elaborada no programa para
© micro-computador.

A figura II.2.a representa o filme cSnico aberto. To

mamos o ponto P como sendo uma reflexdoc qualquer. A segdo corres
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pondente ao angulo A, equivale a um dngulo aproximadamente de

101°, as coordenadas do ponto P sio (r,B), medidas diretamente

no filme. }

(@ __ ' {b)
Fig.II.2: Filme conico aberto (a) e,

projecao, quando fechado, no plano
do papel (b).

S5e fecharmos o filme e o projetarmos num plano, obte
remos um circulo, onde teremos o ponto P°' (projecao de P), cuja
posicdo seri dada pela coordenadas {r',B'}), como indicado na fi-

gura II.2.b. Da figura II.3 podemos tirar as seguintes equacdes

V2

Y, = 2 (2.3)
C

cotgg + 1 = (2.4)
Y

' = Y = 2R tg(®/4) (2.5)

15



onde Yb € a projecdo plarna (normal), Y, projecdo estereografica
¢ R o raio da esfera de referéncia correspondente. Para a cimera
utilizada, a escolha apropriada de R & igual a ¢/.83 (1).

Com estas relagbes podemos encontrar a coordenada r'
do ponto P'. A coordenada angular B' pode ser calculada em fun-

¢8o da coordenada angular B, pela equaclo:

gr = 3607 g (2.6)
2590

Desta maneira encontraremos as coordenadas estereo-
graficas de todas as manchas de difragdo. Em seguida, através de
rotagdes, queremos levar um certo pqnto escelhido para o centro
de projegdo. Consequentemente, todos os outros pontos sofrerdo
também esta operagd@o, pois na verdade estamos simulando a rota-
gao do cristal. No entanto, precisamos previamente ter transpor-
tado os pontos da projecio estereogrifica para a esfera de refe-
réncia, o que conseguimos através do procedimento seguinte.

Considere a figura 1I1.4, onde o ponto P' € a proje-
¢do estereografica, cujas coordenadas (% ,Ve ,R) Sdo conhecidas .

E facil mostrar que as coordenadas de P" serido:

3
z = -8R _p (2.7)
D2
x = X (z2}R) (2.8)
2R
y = [R¥ - (x%+23)1/2 (2.9)

onde D3 x:+%3+4R’ ‘e R o raio da esfera de referéncia.
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Fig.1I1.4: Transporte dos pontos do
plano para a esfera,
éuponhamos que o ponto P" seja justamente o ponto
que queremos levar ao centro de projecdo, ou seja, leva-lo para
a posicdo (0,0,R). Para isso efetuaremos duas rotagdes. A pri-
meira, a rotacdo ¢ em torno do eixo y, que levard este ponto ao
plano yz. A sequnda, rotac¢l30 p em torno do eixo X, que levara o
ponto na posicao desejada.
Os angulos ¢ e p dependem somente das coordenadas do
ponto P* escolhido.
Para calcular o valor do angulo g da primeira rota-
¢ao, deveremos antes encontrar o valor da coordenada esférica 6

deste ponto, pela equacdo 2,10. Para evitar ambigliidade, chama-

8 = arccos *o (2.10)
(R: - 362)1)’2
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remos (xo,Yor20) as coordenadas do ponto escolhido P".

Desta maneira o angulo ¢ serd iqual &:

v

n/2 -9, ge 02526 < w2

Q
I

6 - 1/2 , se T2 < B <

Se 6 =1/2, ou seja, se o ponto P" ji estiver no pla-
ng yz (xp=0), nao ha necessidade de aplicarmos a primeira rota-
caoc.

'As novas coordenadas dos pontos, apos esta rotacao ;

serao encontradas pela equacdo abaixo.

x"' cosd 0 °  seno X
y'l! = 0 1 0 Y {2.11)
z' —-senyg 0 COSg z

Note-se que para esta rotacdo a coordenada y dos pon
tos fica inalterada.
0 a@ngulo da segunda rotagao y , sera calculado em

fungdo da coordenada esférica ¥ do ponto P", pela equacdo abaixa

¢ = arccos 2O (2.12)
R

Assim, o dngulo u sera:
p=n/2 -9 , se 0 <@ <n/f2
p =¥ _m/2, sen/2<® <7

Novamente, para W =mn/2 (yo=0): esta segunda rotagio

nao sera necessaria.

18



As coordenadas dos pontos ap0s as duas rotacdes se-

rdo encontradas pela equacdo abaixo.

x" 1 0 0 x'
y"|= |0 cosy senp | | y' (2.13)
z" 0 -seny cosu z'

Para a segunda rotacdo a coordenada x' permanece i-

nalterada.

Finalmente, ap0s as rotacdoes necessarias deveremos
projetar novamente os pontos da esfera para o plano de projecda
Antes porém, & necessario verificarie excluir as manchas que fo-
ram para a metade direita da esfera (porcdo de intersecdo dos
feixes de transmissao), apds as rotagdes. Para isso basta verifi
carmos se o angulo a/2 (figura II.3) de todos os pontos & menor

ou igual a 45°, através da seguinte equacio:
a/2 = arccos(z"/R) - o (2.14)

Poderemos agora projetar estes\pontos para o plano
de projecao, aplicando as equacdes 2.7 a 2.9 no sentido inverso.
A figura de difracdo obtida, neste plano de projecdo, sera compa
rada com projecodes padrdes, afim de identificar o ponto (plano)
que estara no centro da projecdo.

No apéndice D esta uma listagem do programa elabora-

do para o microcomputador CCE-Exato.
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I11- PROCEDIMENTO E DETALHES EXPERIMENTAILS
III-1 - Crescimento de Cristal de Germamio

A técnica de Czochralski para crescimento de crista-

is, consiste da preparacgdo de um monocristal’de um dado materia;,

- L

a partir da fus&ojde uma "semente" do mesmo material.

Chama-se "semente" a uma pequena barra monocristalina
usada para induzir, de maneira controlada, a nucleagio de mate-
rial da fase liquida em sua superficie.

Essa semente & entao lenta e continuamente puxada pa=~
ra cima (fig. III.1), de modo a ndo romper a interface sdlido-1i
gquida. A continuidade desse processo propicia entdao a formacac

do monocristal.

Figura III.1

Por esta razao, esta técnica & alguma vezes referida
como técnica de "puxamento" de cristais.

Este procedimento tem sido usualmente empregado na ob-
tengao de cristais de Ge, por permitir um amplo controle em sua
forma, durante o crescimento. Isso permite a um operador treinadg
conseguir sem muita dificuldade, crescer cristais com caracte-
risticas geométricas externas, ou seja, diimetro e comprimento
pré-estabelecidos.

As dimensdes finais dependem basicamente das caracte-
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risticas do equipamento utilizado.

Industrialmente, ja tem sido obtidos monocristais de
Silicio, por exemplo, com até seis polegadas de diametro por 15
metros de comprimento.

Em nosso caso, o0s cristais de Ge se destinam a espel
hos de saida para laser de CO,, ndo sendo portanto necessario
diametros maiores que 0,5 a 1 polegada. |

O equipamento disponivel para seu crescimento, permi
te a utilizacdo de cadinhos de até cerca de 10 cm de diametro .
Como é recomendavel que o cristal a ser crescido guarde com o
bote uma relacdo de 1/2, o didmetro maximo indicado é de até 5
cm.

Como ndo pretendiamos crescer cristais com didmetro
Superior a 1/2 polegada, o equipamento se adaptou perfeitamente
as nossas finalidades. . |

Os espelhos para laser de CO, tem como funcao, refle
tir ou transmitir a luz gerada dentro da cavidade, com o minimo
de perdas e‘mudancas de direcao. Por esta razdo, o cristal nao
deve possuir bordes de grdo, oﬁ seja, ser policristalino e nem
apresentar outras imperfeicoes que causem o espalhamento da lugz
provocando portanto perdas.

Um dos problemas encontrados durante o crescimento
deste cristal, & a facilidade de oxidagdo apresentada pelo Ger-
ménio ao fundir. O Oxido de Germadnio, sendo mais leve que o Ger
mdnio e tendo ponto de fusdao mais alto, uma vez formado, flutua
na superficie liquida. Caso estas particulas sdlidas toquem o
cristal, funcionardo como centros de nucleacao, induzindo o

crescimento policristalino. Isto & geralmente evitado atraveés
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da limpeza cuidadosa tanto dos materiais utilizados {germéanio,
cadinho, suporte da semente, etc.), quanto do sistema (c3mara)
antes da operacao do equipamento. Durante o processo de cresci-
mento, o problema & evitado ou trabalhando & vacuo, ou com at-

mosfera inerte, em geral Argdénio.

ITI.1.1 Equipamento

- Os equipamentos utilizados para crescimento de cris-
tais pele método de Czochralski, possuem basicamente:

- Camara de crescimento onde ocorrem os processos de
fusaoc e crescimento;

- Sistema de controle de temperatura;

- Sistema mecdnico que transmite movimentos de trans
lagdo e rotagdo tanto ao cadinho que contém o material a ser
fundido, quanto a semente.

A camara de crescimento € em geral de acgo inoxidavel
Nela devem existir:

- Janelas de quartzo que permitam a observagio cons-
tante do processo de crescimento:

~ entrada de gases, utilizada em crescimentos que
necessitem de atmosfera inerte;

- salda para bomba de vacuo;

= duas hastes verticais moveis, sendo que uma atra-
vessa a base e sustenta o cadinho, e a outra passa através da
tampa da camara de modo a suportar a semente;

- fonte de aguecimento e blindagens de calor.

A camara tem que ser refrigerada para evitar danos
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no equipamento, devido is altas temperaturas de trabalho.

Quando o aquecimento é resistivo, o sistema consiste
de uma fonte de alimentac3o estabilizada e regulavel, resistén-
cia e blindagens; As blindagens tem como funcdo concentrar o ma-
ximo de calor no interior da resisténcia, regido na qual fica o
cadinho com o material a ser fundido.

Um controlador de temperatura, possibilita ao opera-
dor tanto provocar o aumento e abaixamento de temperatura, como
manté~la num certo valor. Embora em processos industriais, por-
tanto muito repititivos, o método possa ser automatizado, equipa
mentos destinados a laboratdrics de pesquisas em geral apresen-
tam apenas um controle manual. Consequentemente, o crescimento &
acompanhado visuwalmente, exigindo a presenca constante de um ope
rador.

0 sistema mecdnico movimenta a semente e o bote. Con
siste de motores que transmitem as hastes movimentos de transla-
¢do e rotacio, cujas velocidades podem ser variadas. Por exemplq
existem equipamentos com sistema mecinico projetado para veloci-
dades desde mm/hora até pol./hora.

Em nosso trabalho, usamos um forno Varian, modelo

NRC 2835, série U001, projetado especificamente para crescimento

"_de Silicio.

Um esquema deste equipamento & indicado no Apéndice F
{Pag.75). A sua utilizacio para crescimenté de Germanio, tornou-
se viavel pelo fato deste cristal ter um ponto de fusdo e grau
de oxidacdo menores que o Silicio e permitir as mesmas velocida-

des de crescimento.

A camara de crescimento contém dois visores na tampa,
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}com Janelas de quartzo e é.ac0plada a uma bomba mecdnica Weelch
?de dois estigio (140 lfmin.);

A resisténcia de grafite @ alimentada por uma fonte
;de 30 KVA, da Sorgel Electrlc Corporation. A blindagem de calor
icon31ste de dois tubos cilindricos concéntricos, sendo o externo
;dé aco inoxidavel e o intefqo de grafite. O espaco entre estes
?tubos-é pPreenchido com 13 de grafite. o

: . Tanto a haste superior como a inferior, estio acopla

;das independentemente a dois motores cada uma. Um transmite rota

T

}gao nos dois sentidos (hordrio e anti-horario) com velocidades

fque variam de 0 & 20 rpm, e outro fornece movimento de transla-

;éao de 0 & 24 cm/hora, também nos dois sentidos, oun seja, subida
;e descida.

| 0 equipamento & totalmente refrigerado com agua gela
Fda {180oC), a uma pressdo de 3,5 kg/cm2, Existe um sistema de pro
;tecao, montado para sxtuacoes de emergéncia, caso haja interrup-
icao de fornecimento de agua gelada por_falta de energia elétrica
;aurante a sua operacao. Este sistema consiéte de uma chave sole-
;néide, que quando ligada impede a circulagdo de "agua normal"
ﬁﬂesta € proveniente diretamente da caixa de dgua e portanto a
étemperatura ambiente) no circuito de refrigeracfdio. Se por ventu
?ta houver um corte de energia eletrlca ¢ consequentemente de a-
?Qua gelada, a chave desliga, permitindo a circulagao de agua nor

lmal no equlpamento.

II1.1.2 Preparacdo do Material e do Sistema (forno)

Tanto o material a ser crescido como a semente (bar-
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i ra de Ge com 30mm de comprimento, secao quadrada de 3mm de ares-

' ta), foram submetidos a um processo quimico de limpeza.

A soluclo utilizada é conhecida como CP-4 que contém

:_écido fluoridrico, acido acético, écido nitrico e bromina, nas
f’proporcées 50:50:80:1. Os pedacos de Germanio foram deixados, um
f.a um, na solucgdo durante 1 a 2 minutos, afim de evitar a eleva-
chéo de temperatura e consequentemente borbulhamento por forte re

- agdo quimica superficial.

0 cadinho e suporte de semente, ambos de grafite, co

{ mo estario em contato com o Germ@nio, foram submetidos ao seguin

- te processo de limpeza:

- lixamento (lixa 600) até que a superficie figue 1li

saj;

- limpeza com algoddo umedecido c¢om alcool para remeo

gdo de po de grafite;

- limpeza com ultra-som, para eliminacdo de pd de

grafite residual;

- secayem na estufa a 100°C,

0 processo de limpeza foi encerrado com um pré-ague-
cimento a vacuo, a uma temperatura acima daquela de operacdo do
crescimento (937¢C), de todo © material a ser usado durante ‘o0
crescimento, menos o Ge. Com este cuidado quanto a limpeza do ma
terial e do sistema, procuramos eliminar ao maximo as fontes de
impurezas que poderiam contribuir para a contaminacdo do materi-

al durante o crescimento.
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- 1II.1.3 Processo de Crescimento,

Inicialmente fizemos vacuo no sistema e em seguida
b mantivemos um fluxo de gas inerte durante o crescimento.

Apds a fusdo completa do Germinio, procuramos encon-
';trar a témperatura ideal de crescimento. Para tanto, baixamos a
isemente de modo a que tocasse a superficie liquida criando uma

iinterface sblida-liquida. A temperatura procurada sera aquela em
tQue a semente ao tocar a superficie, nem seja fundida por estar
Enessa superficie, nem provoque cristalizacdo. Estas duas situa-
f ¢Oes correspondem respectivamenté a situacgdes nas quais a super-
;ficie se encontra ou muito quente ou muitoc fria. Na temperatura

 ideal de crescimento, a nucleag¢3o e consequentemente o crescimen

+ to ocorrem lentamente e, observa-se a formacdo de um menisco co-
imo é indicado na figura III.1 (pag.20). Uma vez conseguida esta
{condicao, comecahos o puxamento do cristal, procurando Sbviamen-
;fe controlar que o diametro se mdntenha constante, usando para

gisso 08 controles de temperatura e velocidade de puxamento. No

' ini cio do trabalho, fizemos um pescoco" no cristal, diminuindo
’ao maximo o seu didmetro, garantindo a sua monocristalidade com

ﬁbaixa densidade de deslocac¢des. Em seguida, aumentamos o seu dia

 metro até o valor desejado, ou seja, cerca de 15mm.
3

1

Afpartir deste ponto, procuramos manter a interface

:na mesma altura com respeito a resisténcia, para assegurar a
Econstanc1a de condicdes de cresc1mento.

e Nio utilizamos totalmente o material disponivel devi-

=do a que a solubilidade de impureza, em geral, & maior na fase

llqulda do que na fase solida. Desta maneira, eventuais impure-
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"zas contidas inicialmente no Germdnio, .ficariam no material que

sobra no cad{Pho.

Mantivémos as velocidades de rotagdo do cadinho e se -
mente girando em sentidos opostos, afim de garantir a homogenei-
zacao da temperatura na interface, compensando desse modo qual-

quer a531metr1a proveniente do sistema de aquecimento.

Sen A TR e T Rk T e LR T SRR e T e T

EII-z - Orientacdo de Monocristais

iII.Z.l Equipamento de Raio-x

As medidas de raio=-x, foram realizadas com um gera-
%dor de raios-x da "Rigaku", pertencente ac Grupo de Cristalogr&-
ifia - IFGW. Foi utlllzada radlagao de Cu produzida por um tubo .
'operado em 40KV e 20A.

O equipamento & constituido de uma fonte de raio-x

? um trilho sobre o qual €& colocada a ca@mara plana (suporte de
E-filmes), a cabeca goniométrica (suporte de amostras) e um "stoﬁ“
de feixe direto (énteparo absbrvedor).

\ O trilho usado como banco 6tico, fica na parte exter

3

;ma da fonte de raio-x e contém parafusos que permitem o seu alin

?hamento com o feixe. O alinhamento estara perfeito quahdo obti-
:VErmos um felxeflntenso passando pelo collmador (£ixo no centro
;-o suporte de lemes) e anidindo na amostra. Na figura III.2

«jproxlma paglﬂa) apresentamos um esquema deste arranjo.
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Fig.111.2

III.2.2 Camera Cdnica

A flgura III.3 mostra o desenho da ca@mera cohica. 'é
gual contém um collmador {C), que tem como funcdo evitar a diver
géncia do feixe de raio-x. O filme'e colocadc de maneira a co-
brir'coﬁpietamente a superficie interna (F) da camera. D é a po-
sicdo gue deve ficar a amostra durante a exposicao.

£ muito importante que o filme se adapte perfeitamen
te sobre (F) Isto & obtido com o arco (R, que prende o© "filme
de manezra a pressiona-lo contra a superfic;e cztada, mantendo-o

assim na poslcio e forma desejada. Na proxima pagina ha una fo

to mostrando as partes desta camera

———

[~

Fig.II1.3: Camera Conice
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Camera Conica Partes da Camera: colimador e
aro para fixacao do filme.

Molde para corte de filmes
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A figura III.4 indica a forma que o filme deve ser
; cortado, onde o dngulc B € aproximadamente de 57° . O corte no

canto esquerdo superior, serve de referéncia durante a exposicao.
Para facilitar o seu cortg, congtruimos o molde de aluminio mos-

trado na foto da pagna anterior.

Fig.III.4: Forma do filme para
camara conica.

IIT.2.3 Prepara¢ao de Amostras e Equipamentos

Para nos familiarizarmos com o usc de cimera conica
e testarmos o uso do microcomputador na analise dos dados obti-
dos, utilizamos amostras de Germdnio e Fluoreto de Litico, ambos

ciubico,

t

4
i

dos pﬁr nés, utilizando uma maquina de corte com serra diamanta-

" As amostias'de Gé_foram cortadas de cristais cresci-

da, contruida no proprioc laboratdrio. Essas amostras foram colo-
cadas na solucgao CP-4, citada anteriormente, para eliminacdao de
distorQSes de rede provocada na superficie‘durante 0 corte. Nio

nos preocupamcs com a forma e espessura das mesmas, por ndo se
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fazer necessario no método de Laue‘de retrocesso.
| A amostra de Fluo;eto de Litio (LiF) ja possulamos
no laboratdrio, inclusive pronta para a utilizacao.

0 alinhamento do equipamento tem gue ser feito antes
de cada exposicdo, devido & remocdo da camara para retirada do

filme.

IITI.2.4 Simulacaoc Otica para Visualiza¢do Espacial de um Diagra

ma de Laue

Uma dificuldade gue pode ocorrer ao se estudar pela
primeira vez a interpretacdo tedrica da disposigao das manchas
de difracdao encontradas durante a orientacdo de um monocristal
pelo método de Laue, relaciona-se com a visualizacﬁo da sua geo-

metria de formacdo.

Tais manchas, como se sabe, podem determinar elipses

" ou hipérboles, dependendo da posicado relativa entre fonte de ra-

io-x,-amostra‘e}filme._ o _ _ S

Detalharemos agui uma solucdo bastante simples para
eliminar essa dificuldade. |

Nos basearemos para isso no rebonhécimento da analo-
gia otlca existente entre a dlfracao de raio-x de um cristal e a
reflexaq‘de radiacgao v181ve1 por uma superf1c1e plana.

Como mostraremos, essa analogia leva a uma imediata
vizualihacao do processo de difracdo.

Experimentalmente, podemos simular o processo Laue
fazendo com que a luz de um laser incida sobre um capilar de vi-

‘dro espelhado, cilindrico e de diimetroc menor que o feixe do la-
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ser. Deste modo, o laser corresponderd ao feixe de raio-x colima

" do.

Ro incidir no capilar espelhado, a luz do laser séré
refletida segundo uma superficie c6nica; como & indicado na figu
‘ra III.S, simulando assim.as_reflexﬁés'devidas aos infinitos pla
nos pertencentesra uma mesma zdna. Dgsta.ménéira, o capilar vai

atuar analogamente a um eixo de zona no método de Laue.

Fig.III..-.S--:" ﬁafiexées de um cap.i-_
lar que representa infinitos pla
de uma zona.

A abertura do cbne de luz, vai corresponder a orien-
tacdo do capilar com respeito ao laser.

a interseccao.deste cone luminosoc com um  anteparo
plano mostrari elipses ou hipérboles, dependendo da orientacdo
do capilar ;em relacdo ao feixe do laser.

j: Como aplicagfo pritica deste método, nota-se que po-
' demos cOlgcar o cilindro na cabega goniométrica gque continha o
cristal e iluminid-lo com o feixe do laser. Assim, sobre o filme
ja expésto e revelado, copﬁendo'o diagrama de raio-x, incidirao

as reflexdes provenientes do cilindro (foto 1, proxima pagina) .

Vale ressaltar que a distdncia entre o capilar e o filme deve
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(3)

(1) Aplicacao pratica da simula-
cao otica, onde mostra o la-
ser, filme com manchas de di
fracao e cabeca goniométrica
com o capilar cilindrico.

(2) Elipse projetada na parede

(3) Hiperbole
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ser igual aquela mantida.durante a exposicdao no raio-x.

'_Variando o8 &ngulos da cabeca goniométrica, a refle-
x80 do laser é levada a coincidir com as manchas provenientes de
uma mesma zona. Desta forma, & poésivel obtermos os angulos (96,7Y)
~descritos por Cullity (12), que caracterizam, neste caso, a ori-
entacdo espacial de um eixo de zonas. Os &ngulos. fornecidos pela
cabega goniémétrica'dé a posicdo do ponto de simetria da curva,
sendo um deles igual -§ e o outro o complementar de y, guando de
retrocesso. Repetindo este procedimento, poderemos-deterﬁinar a
orientacdo de virios eixos de zona, e a partir disto, a orienta-
gdo do cristal.

Esperamos com esta analogia prestar uma contribuicio
didatica, tanto 3 compreensdio como i anéiise do diagrama de Laue
Numa sala medianamente escurecida, € possivel mostrar a um nime-
ro grande de_estudantes, enormes e belos cones de 1uz em uma in-
teressante demonstracdo de geracdo de elipses e hipérboles, cor-
respondentes a reflexdes Laue de uma zona cristalina (fotos 2 e

3, pagina anterior)., -

III-3 - Preparacio de Substratos e Evaporagido de Filmes Finos

Uma vez obtido o cristal de Germinio, passamos a fa-~
se de preparagao de substratos (amostras), que consiste em corte
e polimente, para ai entdo podermos evaporar os filmes finos ne-

‘cessdrios 8s caracteristicas dticas exigidas pelo dispositivo.
III.3.1 Corte

O cristal de Ge foi devidamente cortado transversal-

mente & sua diregdo de crescimento em fatias de cerca de 6mm de
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Para que estas fatias adquirissem a forma usual dos
espelhos a serem donstruidog isto-é; discos com uma face plana e
outra cﬁncava,rtodgs as amostras tiveram entao uma de suas super
ficies aplanadas por désbaste;com lixé 600, sobre um prato giratd
rio.
| Ja que o cristal nunca se apresenta cbm um diametro
absolutamente constante, os discos de Ge foram entio torneados ,
tomando~-se a precaugio de fixa-los pelo iado plano a um .tarugo
de metal, de didmetro menor 3quele pretendido para as amostras.
~ Desta maneira, garantimos que apos torneadas, as a-
mostras apresentassem a sua face plana perpendicular a lateral
torneada.
Deste modo, os discos de Ge estavam prontos para a

etapa seguinte,'ou seja, para o polimento.
III.3.2 Polimento

Todas as amostras foram colocadas num jigue de manei
ra apropriada (fig.IIIl.6.a), para podermos efetuar o polimento .
o] jigue'(fig.III;G.b) € uma ferramenta bastante utilizada em po-
limento, que consiste de um cilindro maci¢o (1)} e um tubo (2). a
peca {1} encaixa-se perfeitamente em (2), assequrando que seu ei
X0 de;simetria sempre estari perpendicﬁlar d superficie de tra-
balhd, quando o jigue estiver em movimento. Consequentemente ob-
gereﬁos amostras com espessura'uniformes, ou seja, com faces pa-~
ralelas, quando planas. As amostras sdo fixas em (1) cujo peso
tem coﬁo fungio pressiona-las na superficie de trabalho (molde) .

Vale ressaltar que as faces coladas foram as mesmas
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usadas na fixagao, no tarugo de metal, ao ser torneado o cristal
Colamos em torno das amostras calgos de Germdnio para garantir a

planicidade da superficie dos substratos durante o polimento.

2ur i

" superficie de trabalho

TRV TR A IS TR 2 e 1

(b)
Fig.I11.6: (a) foto mostrando como as amos—
tras foram colocadas no jigue; (b) desenho
do jigue.
O polimento pcde ser dividido em duas partes: poli-
mento grosso (desbaste) e polimento fino (final).
Na primeira etapa usamos como abrasivo o carburundum
na sequéncia 320, 400, 600, 800 e 1000, e sua finalidade & dar a
forma desejada a superficie trabalhada. No final deste desbaste,
a superficie deve apresentar um aspecto granulado uniforme sem a
presenca de riscos visiveis, pois certamente nido seriam elimina-
dos pelo polimento final.
Mantivemos nesta fase do polimento, os moldes (pla-
no e convexo) em rotacao, utilizando um equipamento apropriado
para polimento.

A segunda etapa, ou seja o polimento final foi reali

zado segundo o quadro abaixo:

ETAPAS ABRASIVO TECIDO
1 Oxido de Cério (1lu) Textment (*)
2 Alumina (0,3p) Textment
3 Alumina (0,05u) Microcloth (%)

(*) Os nomes mencionados correspondem a panos especiais para polimento
da firma Bllller.
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A face cOncova das amostras foram conseguidas atra-
vés de um molde convexo de sete metros de raio de curvatura,con-
feccionado na UNICAMP, empregando o método desenvolvido por V.
Baranauskas e P.J.Tatsh (13). Este molde & de aco inoxidavel e

tem 105mm de diametro (foto abaixo).

III.3.3 Evaporacao de Filmes Finos

Para a realizacgdo desta etapa experimental, utiliza-
mos o equipamento BALZERS, modelo BA-510, cuja técnica empregada
& a evaporacgao em alto vacuo. Sem duvida, & atualmente uma das
mais utilizadas, por permitir ao operador, um controle fino das
condicdes de evaporacdo, tais como: taxa de evaporacdo; tempera-
Ttura; pressaov; Limpeza 10nlica; espessura Ga cumada Gepusitada no
substrato.

Este equipamento consiste de uma camara de evapora-
cdo, sistema de vacuo e, unidades de monitoracao e controle. U
ma descricdo detalhada destas partes que compOem este equipamen-—

to, sao encontradas em trabalhos anteriores (2).
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CondigOes de Evaporacao: '

Procuramos produzir as mesmas condicdes em todas as
evaporagoeg, tanto durante a calibragao, como na evaporagio defi
nitiva, mantendo a seguinte-sequéncia rotineira de trabalho:

1- Fizemos vacuo na camara até atinglr pressdes abai
xo de 107 torr sutilizando nitrogénio liquido e circulacdo de 3
gua quente (~70°C) na camp@nula, para acelerar o processo.

2- Aplicamos o “"glow discharge', para limpeza do am-
biente interno da cdmara e consequentemente da superficie_do sub
strato, durante cinco a oito minutos.

3- Ligamos e mantemos agua gelada passando pela camé
ra, para diminuir degase de impurezas fixas em suas paredes.

4~ Apds termos atingido a press&d de 2.10 Storr, ini
ciamos a evaporacdo, mantendo esta pressao durante todo o proces

S50,

Limpeza:

O processo de limpeza daé superficies dos substratos
se deu em duas etapas: primeiro através da utilizacso de uma so-
lugdo para remover gordufas, que & aplicado antes de coloca-los
na camara de evaporagdo. Pode ser usado alcool isopropilico ou a
solucdo de limpeza Balzers n¢ 1. A segunda, feita & vécuo, usan-
ao descarga ionica (glow discharge) em todas as deposicoes efe-
tuadas. Desta maneira, estavamos aumentando as nossas possibili-

dades de obtermos filmes aderentes e duraveis.

Evaporacéao:
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Em todas as evaporagdes utilizamos um anteparo para.
cobrir as fontes e assim paramos mecanicamente o processo de de-
pPosigao, quase que instantaneamente.

Usamog uma placa como suporte dos substratos. Essa
placa gira durante a evaporagéio, de modo a aumentar a uniformida
de nas camadas. Fontes de molibidanio e tungsténio, foram utili-
zadas para evaporacdc de znS e Al, respectivamente.

Como vimos no capitulo anterior, a curva de reflex3o
para filmes dielétricos apresenta maximos e minimos de reflexao
em funcdo da espessura, devido ao fendmeno de interferéncia. POr
outro lado, os filmes metdlicos ndo apresentam estas caracteris-
ticas por ser o fator de absorcio predominante ao de interferén-
cia. Desta maneira, a monitoracdo e calibracgdo foram realiza-

das diferentemente nos dois casos.

1- Filme Anti-refletor {2ns)

Na evaporacdo de filmes anti-refletores (ZnS), utili
zamos o monitor ESM201, cujo funcionamento baseia-gse no fendmeno
de interfer@ncia sofrida pela luz refletida em uma amostra refe-
réncia de vidro. A curva da reflex3o da superficie desfe_ vidro
teste, & marcada num registrador acoplado ao monitor.

A calibracdo do sistema é necessirio devido a dois
probiemas:

f (a)- a monithqgao & efetuada indiretamente, ou se
_ja,io monitor controla a espessﬁra‘da amostra referéncia e ndo
do substrato;

{b)~ queremos um filme de A/4 de espessura Otica em

10.64. e a monitoragdo & feita no visivel.
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Antes de iniciarmos gualquer calibragdo, € necessa-
rio primeiro, manter a geometria da montagem fixa, 6u seja, man-
ter as distancias entre fonte-monitor e fonte-substrato. Uma
vez feita a calibrécéo, estas posi¢Oes nido devem ser alteradas.

A primeira calibracdo foi efetuada através de uma de
posicdo de A/4 (A= 456mu} de ZnS no vidro de referéncia, e medi-
mos no espectrofot&métro a que valor de comprimento de onda cor-
responde a espessura otica do filme no substrato.

Nesta etapa, utilizamos substratos de vidro devido
ao niimero pequeno de amostras de Germdnio. Esta troca nac provo-
ca deslocamento do pico de reflexdo, mas somenﬁe altera o ' valor
da intensidade, o gue ndo influencia na calibragao.

Para a segunda calibrac¢ao, estimamos teoricamente
quantos A/4, em 456mu, seriam necessarios para obtermos uma cama
da A/4 de 2ZnS em 10u. A partir dai, deposig¢Oes com varias espes-—
suras oticas em torno do valor estimado foram realizadas em sub-
stratos de Germdnio. Tiramos em seguida o espectro de transmis-
sdo destas amostras, em um espectrofotdmetro I.R., para encon?

trar o numero A/4 {456mU) correto depositado.

2= Filme Refletor (Al)

Utilizamos o monitor GSG201 para monitorar a espes-
sura, a qual & feita através da variaqaé da frequéncia de oscila
¢30 de um cristal de quartzo,

Particularmente, na evaporagdo de Al, nao houve neces
sidade de calibracéb do sistema, uma vez gue optamos pelo método
de tentativas e erro. Como sabemos que a reflexdo em filmes meta-
licos aumenta com a espessura e & partir de um certo valor ha sa-

turagdo, ou seja, a reflexao atinge um valor maximo mesmo aumen-
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tando a espessura, procuramos entdo encontrar a espessura, abai-
xo daguela de saturagaoc (~6 KHz em vidro), correspondente a re-

flex30 desejada. Para isso, evaporamos Al em varias amostras de
Ge, controlando de maneira apropriada para obtermos camadas dife
rentes em cada amostra. As medidas de reflexado foram feitas no

Espectrofotdmetro I.R. do Departamento de Eletrdnica Quantica.
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IV - RESULTADOS

IV-1 -~ Crescimento de monocristais de Ge

Para o creséiﬁéntd; utilizamos uma semente cortada .
transversalmente, de um. espelho quebrado de Ge, que submetida a
analise de raio-x, mostrou-se nonocristalina, embora orientada
numa dlrecao nio c01ncidente com nenhum plano de indice baixo.

Sendo assim, concluimos que a monocristalinidade & u
ma Gnica exigéncia imposta ao substrato.

Obtivemos dos cristais (foto na proxima pagina) de a
proximadamente 4cm de comprimento cada um, e de diimetro que va-~
ria de 1,3 &4 1,6cm, portanto, ambos ligeiramente superior ao diid
metro desejado (1/2 polegada).

Durante o crescimento, mantivemos a semente com uma
velocidade de rotacdo em torno de 15 rpm e de puxamento entre 1
a 4,5 ch!hr. | |

Os crisﬁais foram submetidos & andlise de raio-x, pe
lo métodé de Laue-de retrocesso, utilizando a cdmera cdnica, pa-
ra verificagao de sua monocriétalini¢ade. 0s diagramas Laue obti
dos (pag. 44) mostram gue og dois cristais sdo monocristalinos.
A orientagdo de um destes cristais.pelo método descrito no item
II—4,fé'apresentada no'préximo topico.

/
IV-2 - Orientagio de monocristais através de micro-computador, u

tilizandco a camera c¢dnica.

A foto da padgina 45 & do diagrama Laue cdnico do

cristal LiF.
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anio

Cristais de Germ
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Diagramas Laue, batizados de Gel (a) e Ge2 (b), dos
cristais de Germanio obtidos.




Diagrama Laue do cristal LiF
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No apéndice E apresentamos  as coordenadas polares
(r,p) dos pontos lidos nos diagramas Ge2 (foto b} pag. 44) e LiF,
dnde os pontos grifados foram os escolhidos para serem levados
ao centro da projegao estereogrifica, atraves de rotagoes simula
das do cristal. No programa (apéndice D), estas coordenadas fo-
ram batizadas de (RO, GQ) .

Do cristal Ge2, 56 pontos foram obtidos, cuja proje-
¢80 estereogridfica fornecida pelo programa desenvolvido estid a-
presentada na figura IV.l.a {(pag. 47). O confronto entre esta fi
gura e a projecdo plana, definida anteriormente, serviu como pri
meiro teste do programa.

A figura IV.1l.b representa a projecdo na direcdo do
ponto escolhide (2.55,87.75), cuja 51metria levou-nos a concluirn
por comparag¢ioc a projecdo padrdo, que trata-se da familia de pla
nos {001}. | |

Do Laue cOnico do cristal LiF, foram lidos ﬁl pontos
Na figura IV.2.a (pag. 48) apresentamos a projecdo estereografi-
ca antes das rotagdes e, na figuta IV.2.b a projecdc na direcdo
do ponto (3.45,50.75) escolhido, cuja simetria apresentada e

de plano {001}, conclusio apds comparacio com projecdo padrio.
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IV-3 - Polimento do Substrato

A primeira andlise para verificacio da qualidade do
polimento foi feita através da observacaoc da imagem de uma reta,
tragada em um papel, apds sua reflexio na superficie polida. o0
resultado & mostrado na foto abaixo, de onde podemos observar

que ndo hd nenhuma deformacio grosseira na imagem.

Sendo assim, uma andlise mais precisa foi realizada
utilizando um microscépio de interferéncia. Desta analise & pos-
sivel verificarmos a forma e qualidade da superficie polida.

A superficie esférica da como figura de interferan-
~cia circulos concentricos igualmente espagados (quando a superfi
cie apresenta um polimento uniforme). A proxima foto (proxima pa
gina) traz a figura de interferéncia da face concova do substra-
to de onde concluimos que & esférica e polida uniformemente.

A qualidade do polimento & indicada pela definicio
dos circulos de interferéncia, gue se apresenta como uma linha

bem definida e sem ondulacdes.

¢
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A partir desta figura de interferéncia, foi determi-
nado o raio de curvatura, como sendo de 6,95 metros. Note-se gue
ja haviamos determinado este raio por um método mecanico, portan

to menos preciso, obtendo para ele 7 metros.

IV-4 - Filmes finos

A primeira etapa na confecgdo dos espelhos foi a eva
poracdao da face antirefletora. Apds termos acertado a calibracgao,
conseguimos efetivamente, pelo método descrito em III.3.3, depo-
sitar uma camada A/4, onde A € igual a 10.6U. Para medirmos o es
pectro de transmissao, depositamos esta camada nas duas faces de
uma amostra, cujo resultado esta apresentado na figura IV.4.a.

Em 10.6u temos uma transmissdo de 98%. Os 2% restan-
tes correspondem a absorcgdao do substrato de Ge neste comprimento
de onda. Chegamos a esta conclusdo pela comparagdo com OS espec-

tros de reflexdo e transmissdo dos substratos, previamente a de-
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posigdo dos filmes anti-refletores, figura IV.4.b.
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Fig.IV.4: Espectros de Transmissao e
Reflexao., (a) filme anti-refletor ZnS
{b) substrato polido de Ge.
_j Apds determinada a geometria gatisfatdria para a de-

posi7%o adequada dos filmes anti-refletores, foram finalmente
confécc10nados dois espelhos (A e B), cujos espectros de trans-
missdo e reflexao estdo apresentados na figura IV.5 (proxlma pa
gina). Os espelhos A e B tem respectivamente, uma reflexdo de

84,2% e 85,8%, transmissdo de 4,2% e 3%, consequentemente 11,6%
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e 11,2% de absorcdo em 10.6 1.
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Fig.IV.5: Espectro de Transmissao e
Reflexao de 7 a 15 . (a) espelho A
(b) espelho B.
Na figura IV.6 (proxima pagina) apresentamos o espec
tro de reflexdo e transmissao de um espelho de Ge importado, uti
lazado para comparacgdo. Vale ressaltar que este espelho & o mes-

mo do qual uma parte foi tirada para confecgao da semente.

O teste final dos espelhos foi feito pela sua utili-
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zacao em um dos lasers de CO, do Grupo PRODELCO,

Kelbcle o trgmomieslo

Fig.1V.6: Espectro de Reflexdo e
transmissao de um espelho de Ge
importado.

Como a poténcia de saida do laser é uma funcdo da
pressao do.g&s na cavidade e ténsé'.o aplicada, fizemos uma varia-
gao destes parametros, iniciando por pressao mais alta, tomando
o cuidado de ndo ultrapassar &qﬁela permitida pelo sistema.

As poténcias maximas consegquidas foram 2 e 3 Watts,
respectivamente para os espelhos B e A, & uma pressio de 40 mbar

e 5,3 KV de tensdo. Os resultados obtidos para outros valores de

presgdo e tensdo estdo na tabela abaixo.

i
:
i
¢

{ Pressdo Tensaoc  Corrente Poténcia (Watts)
i {mbar) (KV) (mA) Espelho A  Espelho B
/
‘ 40 5,3 27,5 2,7 1,8
35 - 5,1 27,7 2,5 L,7
30 5,0 28,0 2,1 1,65
25 4,7 25,0 1,8 1,45
20 4,4 25,0 . 1,4 1,0
10 3,8 15,2 0,4 0,25
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V - CONCLUSOES E TRABALHOS FUTUROS

‘Esperamos com este trabalho termos deixado nitido to
da a linha de prccedimento a ser seguida na confecgdo de espel-
hos para laser de CO, de baixa poténcia..

Como procuramos deixar claro no texto anterior, esta
limitacdo se deve a impossibilidade de aplicacdo da técnica de
espelhamento multidielétrico, em substrato de Ge. Isto decorre
essencialmente da ndo existéncia de materiais com indice de re-
fragdo suficientemente alto, ou seja, maior que ¢ do gexm&nio,
indispensavel neste caso.

- Os espelhos de Aluminio, embora tratando-se de espel
hos metalicos, envolvem a deposicdo de camadas anti-refletoras .
Isto fez com que tivéssemos que desenvolver a habilidade de moni
_ torar camadas de A/4, na regido do infravermelho.

A monitoragdo indireta por nés utilizada, mostrou-se
bastante repetitiva e eficiente. Isto indica que podera ser apli
cada para a confeccgao de espelhos multidielétricos, eliminando
assim o problema pratico de monitoracdc de espessura de camadas
na regido do infravermelho.

Para espelhos de alta poténcia, o substrato ideal &
o Seleneto de Zinco (ZnSe), de indice em torno de 2, que permite
umé mais facil escolha de materiais com indices de refracao tan-
t§ maiores quanto menores, para serem usados nos empilhamentc de
filmes. |

Quanto aos espelhos por nos apresentados, queremos
salientar que a absorc¢io por eles apresentada, certamente vem,

principalmente, da camada de Al.
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Baixando-se a espessura dessa camada para 150 ou 200
R, a consequente diminuic¢d3o na absorcao elevar& a poténcia do
feixe de saida do laser.

Tais ajustes, devem ser discutidos dentro de toda a

configuragdo do laser, de maneira a que este seja realmente oti-

mizado.

Esperamos no futuro prakimo continuar inter-atuando
com o Grupo PRODELCO, de modo a darmos continuidade ao nosso txa
balho.

Nossas metas serao, além do estabelecimento de condi
cées para uma rotineira preparacgido de espélhos de Ge, desenvol-
vermos um minucioso estudo sobre espelhos para alta poténcia, in
cluindo obviamente o érescimento does monocristais de 2ZnSe.

Outra contribuicgao bastante positiva deste trabalho,
a nosso ver, sdo as contidas nos capituleos referentes ao uso da
camera cOnica. Negse tema esperamos ter apresentado uma colabora
¢do positiva tanto didaticamente, através do modelo #isual do
significado dos eixos de zona, como na eliminagdo, pelo uso de
micro-computador, das muitas vezes arduo trabalho ligado a inde=-
Xacao necesséfia ao processo de orientag¢do de um cristal, pela
técnica de Laue.

Futuramente pretendemos ampliar o programa apresenta
do, de modo a que ele abranja efetivamente a total automatizacgao
do metodo de Laue, pelo menos para alqgumas orientacgoes.

| Finalmente, do ponto de vista formativo, este trabal
ho, dada a diversidade de problemas experimentais e tedricos com
que estivemos envolvidos durante sua execucac, cumpriu também ao

nosso ver, de maneira bastante ampla sua finalidade.
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. APENDICE ~ A

ORIENTACAO DE MONOCRISTAIS PELO METODO DE LAUE DE RETROCESSO

A orientagdo de um monocristal pelo método de Laue
€ feita a partir de uma figura de difracio (fig.A-1). Esta figu
ra & obtida quando inicialmente incidimos um feixe de raio-x no -
cristal, que possu& um arranjo ordenado de atomos, chamado rede
cristalina. Esta rede possug¢ familias de planos (planos parale-
los de mesmo espacamento), que fazem um angulo_e com o'feixe in
-cidente, chamado &ﬁgulo de Bragg. O feixe de raio-x sera difra-
tado por estes planos, obedecendo a relacdo abaixo, chamada lei
de Bragg, onde A é o comprimento de onda da radiagdo incidente,

d @ a distancia entre planos de uma mesma familia.
A = 24 senb

Note-se que esta relagao coloca estrita condicoes
entre A e 8., Para uma dada familia de planos, que faz um dngulo
8 com o feixe incidente, somente um valor de A satisfara a felg
¢do, ou seja, somente um feixe com comprimento de onda A sera
difratado. Sendo assim, durante o experimeﬁto, devemos variar X
ou 0, para gque éossamos obter todas as difragdoes. No método de
Lafie a variagdo é feita no comprimento de onda, uma vez que o
£§ixe de raio-x incide com uma gama de comprimento de onda (ra-
diacﬁo branca). Agora, cabe a cada familia de planos selecionar
aQuele particular comprimento de onda que satisfaz a lei de
Bragqg.

Como a intensidade do feixe, dentro do espectro va-
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ria com A, os feixes difratados terdo intensidades diferentes ,

como podemos notar no filme (fig.A-1).

Fig.A-1: Filme Lade de retrocesso

Existe duas variacdes do método de Laue: Transmissao
e Retrocesso ("reflexio"). A diferenca basica estad na posigdo re
lativa entre fonte de raio-x, cristal e filme (fig.A-2). O méto-
do mais utilizado & o de retrocesso, uma vez que nele ndo ha ne-
cessidade de se fazer nenhum tratamento na amostra, & por outro

lado, ele nd3o exclue as amostras com alta absorcéao.

= oI

s

Fig.A-2: (a) transmissao; (b) retrocesso

| —

fonte de
raiox

= /34

Daqui para frente, chamaremos o feixe difratado de

refletido pela analogia Otica existente entre a difracio e a re-

flexao especular, no método de retrocesso. Neste processo, os
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feixes refletidos pelo cristal geram no filme um conjunto de man
chas que descrevem hipérboles (elipses no método de transmissio).
Isto acontece pelo fato de que as manchas pertencentes a mesma
curva (hipéerbole) corresponderem é mesma zona. Define-se zona co
mo sendo um conjunto de planos que se interceptam numa mesma re-
ta, chamada eixo de zona (fig.A-3). Cada.zona reflete raios que
estao na superficie de um cone e a interseccgido deste cone com ©

filme, gera a curva citada (fig.A-1).

-
IF_ il
\h.-.n::-'- —

| .
Fig.ArB: Zona de planos

Com a figura de difrag¢ao e possivel orientarmos um

monocristal, que consiste na identificagdo (indexagdo) dos pla-

nos que causaram as manchas, isto &, encontrar os indices de

Miller dos planos. Para isso, no entanto, & necessario antes a-

presentarmos um modelo geométrico de grande utilidade na indexa-

%Eo, conhecido como Projeg@o Estereografica.
f A orientagao de gualquer plano pode ser dada atra-
fvés da sua normal. Podemos, desta maneira, representar os planos
Ede um cristal por um conjunto de normais, todas radiando de um

mesmo ponto., Se a partir deste ponto tracarmos uma esfera de re-

feréncia, cada normal a interceptard num ponto, intituladoc pdlo.
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A figura A-4 representa dois planos, de pdlos P, e P, pertencen-
tes a uma mesma zona, cujo eixo & BD. Se considerarmos +todos os
planos desta zona, a intersec¢do das suas normais gerarac o cir-

culo KLMN, chamado de Grande Circulo., Caso o eixo de zona nao

passa através do centro desta esfera, as normais dos planos des-

ta zona gerardo um circulo de didmetro menor aoc da esfera, chama

do de Pequeno Circulo.

Fig.A-4: Polos de planos e me
dida de angulo entre planos.

A medida de dngulo entre quaisquer dois planos, para
© exemplo apresentado, pode ser transferida para a superficie da
esfera, como pode ser visto na figura A-4. Entretanto, ficaria
mais simples e pratico se ela fosse executada num plano. No en-
tanto, & necessidrio projetarmos os pdlos num plano, sem alterar
a ;relacdo angular. Isto & possivel através da projegio estereo-
giéfica. Nessa projecao, escolhe-sé um diametro qualquer da esfe
?a. Em uma das extremidades, perpendicularmente a esse didmetrq
-coloca—se um plano de projecgdo.

A outra extremidade do mesmo didmetro, serid o centro

de'projecﬁo. Podemos entender melhor observando a figura A-5, on
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Fig.A-5: Projecao Estereografica

de AB & o didmetro escolhido; em A tangéncia o plano de projecgao
e B & 0o centro de projegaoc. Estd representado nesta figura um
plano C, cuja normal intercepfa a esfera no pélo P. A projecdo
estereografica de P é P', Do centro de projegado projetaremos to-
dos os polos da.metade esquerda da esfera, cujas projecdes esta-
rdo contidas dentro do circulo basico N'W'S'E', que & a projecao
do grande circulo NWSE. Note-se que a projecdo estereografica &
vista como indicado na figura.

Se tomarmos as projecgdes dos grandes circulos gque
passam por N e S, e os peqguenos circulos "paralelos" ao circulo
AWB%, obteremos no plano de projeg¢do, respectivamente, arcos cir
cu%éres, todos saindo de N' e morrendo em S8' (linhas de longitu-
def, e arcos circulares correndo de um lado para outro o circulo
bééico, na direcdao E'W' (linhas de latitude). Como resultado fi-
nal, geraremos um mapa conhecido como carta de Wulff que € um.

dispdsitivo de muita utilidade na orientacgdao de monocristais. A
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figura A-6 mostra um "Wulff" graduado de 2 em 2 graus, tanto em
longitude como em latitude, que nos da uma precisio de 1 (um)

grau.

R

T1
T
I
14
4

REEHHE

L] —

Fig.A-6: Carta de Wulff.

Vimos anteriormente, que o angulc entre rlanos cris-
talinos pode ser medido na superficie da esfera, ao 1longo do
grande circulo, ligando os pdlos destes planos. Agora esta medi-
darbode ser feita num plano que contém as projecdes estereografi
cg% dos pdlos, com auxilio da carta de Wulff, desde que os poblos
eétejam num mesmo grande circulo, ou seja, gue estejam situados
na mesma linha de longitude.

Outro dispositivo importante na orientacgdo de mono-

cristais & a projegdo padrdo (fig.A-7), pois ela nos mostra a
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Fig.A-7: Projecaoc Padrac de um sis-
tema citbico, na direcaoc (001),

orientacdo relativa de todos os planos importantes (baixos

planares para os principais planos dos cristais cubicos.

indi-

ces) do cristal. Para construi-la & necessario conhecermos os &an
gulos interplanares do cristal em estudo. Como ©os cristais ctbi-
cos se caracterizam por apresentarem parémetros de rede iquais P
€ possivel obtermos uma representacdoc comum a todos os cristais

desta categoria. Para os demais sistemas cristalinos, no entantqg
essa;representacao sera especificamente calculada em base aos pa
r&mﬁtros da rede em estudo. No apéndice B, apresentamos as equa-
cﬁés que nos fornecem as relagbes angulares para todos os siste-

mas cristalinos. O apé&ndice C, traz uma tabela com angulos inter

Como vimos anteriormente, a projegac estereografica
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trabalha com as normais de planos e, as manchas de difracdo no
filme, sd3o geradas pelos raios refletidos. Como podemos entdo u~
tilizar este modelo geométrico para orientar ou indexar os pla-
nos que geraram tais manchas? Como a normal de qualgquer planc no
cristal divide ao meio o dngqulo entre o feixe incidente e refle-
tido, € possivel desta maneira encontrarmos a projecao estereo-~

grafica dos pélos-a partir da posigdo das manchas no filme. E a
partir desta projegdoc, indexarmos todos os pdlos, e consequente-

mente os planos.

'plono refletindo

A partir da figura A-8, podemos verificar melhor es-
ta possibilidade. 0 raio refletido pelo plano mostrado, incide

eﬁ S e a normal em N. O planc pertence a uma zona cujo eixo esta

Vi
F

Qb plano yz. A rotagao deste plano em torno do eixo e, equivale
éonsiderarmos todos o8 planos desta zona. Quando efetuarmos esta
rbtacéo, 0 ponto S descrevera uma hipérbole e o ponto N uma reta
A orientagdo da normal deste plano, pode ser dada pela coordena-

das angulares § e T,'a partir das coordenadas x e y, das manchas
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no filme (ponto S na figura). Greninger construiu a partir das
relagOes geométricas entre (§,y) e (x,y), uma carta (fig. A-9)
que colocada sobre o filme nos fornece diretamente as coordena-

das (6,Y).

Fig.A-9: Carta de Greninger

Conhecendo essas coordenadas de gualguer normal, pode
mos trag¢ar o p0lo numa projecdo estereografica. Imagine uma esfe
ra centrada no cristal na figura A-8 e tangente ao filme fazendo
com que o planoc de projeg¢do coincida com o filme. O centro de
projecdo sendo o ponto de interseccdo entre o raio transmitido e
a esfera. A projegao deve ser vista como indicado na figura, e a
leitura do filme também. Para se ter uma referéncia do filme
quanfo a sua posicdo durante a exposigdo no raio-x corta-se um

de seus cantos, antes de coloca-lo no suporte.
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A orientacdo de monocristais pelo método de Laue de
retrocesso, é feita da sequinte maneira:

' l1- Do filme plano com manchas de difracao determina-
se as coordenadas (6§,y), utilizando adequadamente a carta de Gre
ninger;

2- Langa-se convenientemente estes pontos na proje-
cdo estereografica utilizando a carta de Wulff e, com ajuda des-
ta, traca-se os grandes circulos que ligam os polos pertencentes
a mesma zona;

3- A partir dai, faz-se a indexagéo_cujo método é
por tentativas e erros. Tomando-se 0s pontos que estdo na inter-
sécgéo de zonas e medindo-se os dngulos entre eles, podemos iden
tificar a que familia eles pertencem, comparando estes angulos
com os de uma tabela pré-determinada. Para identificacio destes
planos dentro da familia que pertencem, faz-se uma suposic¢do ini
cial. Com auxilio do fato de ser nulo o produto escalar entre o
eixo de zona (geralmente & um pdlo de indices baixo) e os planos
desta zona, e também com ajuda de uma projecio padrio & possivel
verificarmos se a suposigdo inicial estd correta ou nio. Se esti
ver, conseguiremos a partir destes planos identificados, indexar

todos os outros planos. Caso contrario, continua-se fazendo ou-

tras suposicOes, até chegar a correta.
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APENDICE - B

hihg + kiky + L1y

Cubica: cos ¢ =
Ve + k2 + 1 0RE F ko® + 1,%)
hihe + kike L,
a2 2 v
Tetragonal: cos ¢ = R F kLN h LRt 2
O Bl
1 3a?
hihy + kyky + 2 (hike + hoky) + 2 Lils
Hexagonal: cos ¢ =

3a® , 2 2 3a*
<h12 + ky® + hiky + 2 hL (hz + ko® + hoky + ] l2
¢

Adid
Z sz 2 [sin® a(hihy + kiks + lils)+ (cos® a — cos a)(kily + koli 4 kg + Iohy + hyks + haky)]

1 (B + k% + 1) sin® a + 2(hk + kI + hl)(cos® @ — cos a)
- = :

a*(1 — 3 cos® a + 2 cos® a)

’HRhombohedral: cos ¢ =

onde

V =6"V1—3cos’a+ 2cos «

hlhg k1k2 lllz
)

hlz klz 112 h22 k22 122
\/(;?"“zﬁz?)(?ﬁz‘*:z)

Orthorhombica: cos¢ =

d1d2 [hlhz + klkz Siﬂ2 ﬁ + llﬁ _ (llhz + lzhl) COS ﬁ:l

Mt?noclinica: cos ¢ = sntp | 72 2 p”
1 1 (h"’ k®sin?8 I?  2hlcos /3)
Onde — = _— —_— —_——
d®> sin? B \a? b? c? ac
. did
Triclinica: cos ¢ = —}Vé [S11hahe + Saokika + Saalile + Saa(kals + koly) + S1a(lihe + Lky) + Sia(kiks + hoky)]
onde -(;15 = -ill—z (Sllh2 + S22k2 + S3312 + 2S]2hk + 2823kl + 2Slahl)

V =abcV'1 — cos? @ — cos? 8 — cos® v + 2 cos cos 3 cos v

S = b*?sin’a, 83 = abc®(cos a cos B — cos v),
S22 = a’c? sin? B, S23 = a?be(cos B cos v — cos a),

S35 = a%b?sin? v, 813 = ab%c(cos y cos a — cos B). 68




APENDICE - ¢

Angulos interplanares (em graus) para cristais cibicos

{
{h k 1} bk 1)
100 110 111 210 211 221 310
100 0
%0
110 45 0
90 60
90
111 54,7 35.3 0
90 70.5
109.5
210 26.6 18.4 39.2 0
63.4 50.8 75.0 36,9
90 71.6 53.1
211 35,3 30 19.5 24,1 1]
. 65,9 54,7 61.9 43.1 33.6
73.2 30 56,8 48,2
90
221 48,2 19.5 15.8 26.6 17.7 0
70.5 45 54.7 41.8 35,3 27.3
76.4 78.9 53.4 47,1 39.0
20
310 18.4 26,6 43.1 8.1 25.4 32.5 0
71.6 47.9 68.6 58.1 49.8 52,5 25.9
90 63.4 45 58.9 58,2 36.9
77.1
311 25.2 31.5 29.5 19.3 10.0 25,2 17.6
72.5 64.8 58.5 47.6 424 45.3 40.3
90 80.0 66.1 60,5 59.8 55.1
320 33.7 11.3 61.3 7.1 25,2 22.4 15.3
56.3 54,0 71.3 29.8 37.6 42.3 37.9
90 66.9 41.9 55.6 49,7 52.1
321 36,7 19,1 22,2 17.0 10,9 11.5 21.6
57.7 40,9 51.9 33.2 29,2 27.0 32.3
74.5 55.5 72,0 53.3 40,2 36,7 40.5
90
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'APENDICE - D

PROGRAMEA

QRIENTACAG DE HONOCRISTATS

8T

REM P/ZOBTER A PROJ.ANTES DAS
ROTACOESE 33 PRINT O NOME DO
CRISTAL, 34 GOTO 17¢, 280 H
PLOT ~X%#i5.5435424+140, Yxi6+8
@, 1245 GOTO 4740,
REM EM 190,220F300 COLOCAR 1
Q.CERTO !

MG

HEOLOR:= 3

e
Rey = ¢ / .83
FI = 3.14415927

PRINT “COORDENADA DO FONTO QU
ETRA P/ O CENTRO DE PROJECA
&

INPUT “"R@s“3RO

INPUT “Ges”: 6o

REM  RO,GO COORD. DO PONTO U
EIRA PO CENTRO DE PROJECAO

i

Sudd # 0 % TTAN (A /£ 43

XE = = REQ® %  SIN (Te)
YE RE® % 08 (T0) :
D4 XE TR 4 Y NS 2T e
SR < ) :
29 B 008 % (RO & By TL DY~
126y ; '
X@ = (XE % (Z0 + RAY)Y / (2 %
A :

YO = CBRQR MRa Vo8 ke AVe 4
A R ' ’

IF YE ¢ @ THEN YO = -~ Yo
REM LEITURA DOS DADOS NO' AR
GUTVO 35
DE = CHRS (4)

PRINT D%3”OPEN CRISTAL,L15"
PRINT “N=NUMERO DE DADOS”
INPUT “N2”sN

REM  N=NUMERO DE DADOS

FOR: T 83 aT00 plais v o G
PRINT D% “READ CRISTAL,R”I
INFUT R ;

INPUT G

>3 B
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a4 REM R,G DﬁﬁOS DO ARQUITVO

250 GOSUE 1009

e ! IF ARG (XF) > 4489 GOTO 2960

272 TF  ABS (YF)Y > 729 GOTO 290

288 HPLOT XF o+ 140,YF + 8¢

290 NEXT I

w5 PRINT “(al.,BA) ANGULOS DE RO
THGA0™

AYE PRINT "ALFA=AL="s (Al ¥ 360) /
(2w PIYs PRINT ﬂﬁﬁﬁﬁﬂﬁﬁ“”?(
G o Ja60) /4 (2 % PID)

499 PRINT DG e“CLOSE CRISTALY

die END

Led T = (5 / REY) % 2 % P

i0ie R o= Bon HAR (2) / 2

1945 6 AT e e A e s £y

1020 RE = 2.41 % C %, TAN (A /7 4)

192%  REM (X,Y) E A PROJ. ESTERE
GGEAFLTCAANTES DAS ROTACOES

1030 X = ~ RE % SIN ¢(T) b

i@46 Y = RE x  COB (1)

1950 D = X * 2 4 ¥ % 2 4+ 4 % (RA

TR

1069 71 = ((8 % (RA * 3)) / D)y -
B

1OFe X4 = (X ¥ (21 + RAY)Y /7 (2 %
R

Lo8® Y4 = BQR (RA Y B o~ X4 o o«
¥ SR s '

de98 TF ¥ ¢ @ THEN.Yf = "« Yi

iied  IF X = & G070 {2850

1149 LT = X0 / 8QR (Ra ~ 2 -« Yo
2

CRREe T = ATN ¢ BQR (8 /£ (CT "~ »
b TG T .

1439 IF CT ¢ & THEN T = PI -~ 7T

149 IF T 3 PIL 7 2 GOTD 51200

445 REM AL (ALFA)Y E O ANGULO D
A PRIMEIRS ROTALAD

PEES Bl = EY S ST

1460 X2 = CO8 (ALY % X4 -~  SIN ¢

s R S :

1i7@ Y2 = Y4 4 ¢

1488 Z2 =  GIN (AL). ® Xi + (0§ <
ALY % 74, '

199 GOTO 1280

iRed al, = T - PI /4 2 it

1219 X2 = 08 (ALY % X4 # SIN (
ALY % ¥4

f280 Yo =oyg :

1230 Z2 = =~ GBIN (AL) # X4 + (08
(AL) » Zi

1249  GOTO 1280

1256 X2 o= Xi§

12469 Y2 = Yi

i2760 T2 = 724

18280 IF YO = ¢ GOTO 1439

1290 CF = Yo / RA



1300

e
§ R0

132

1009
fiaaa
1359

LA6G

inve
i360
iRsa
ide

P44

AL
faim
i A
1AL
14460

§A7E
i 46

1496
&g

1aad

G
1(&;‘)@
§.670
G A0
1490
LHYH

1700
1749
1720
1725
1730
1749

¥
))

ATN ¢ H5QR (i 7 (CF * 2
20l
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REM  GA (GAMA) E O ANGULO D

# &

Gy
X3
ra

SEGUNDA ROTALAC

s PL /2~ F

= X2 _

= OB (GA) ® YR - BIN (

Gy w2

23

= GIN (GA) ®* Y2 + Q06

Gigy) o 28
GOTO 1969

(E18]
XA
¥

i)
243 un

@ F o PI /R

= X2 - _

= COS (BAY * Y2+ BIN (

* 72 _
SIN (Ga) * YR + OB

(Ga) * 22
GOIE {448

LR

X3
{625

TR

TF
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CREE

BET
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TF

XF
i
I
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TF
¥

BRSO
s Y g
s
ABE (X3) (¢ LE ~ 5 AND ABS
) 6 R - F EOTO 170
Ty = 23 / RA
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S B AR Wl
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= (e o Ra o X)) / (23 4+ R
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resisténcio

rotocGo
sements

AR

cadinho
i P
acdo

| S——

—
8 R s :
rotoszo " wotor |
do cadinho

tronslogdo
do cadinho

Esquema do Forno VARIAN: (1) Transmissdo de movimen

tos de translacdo e rotacdo a semente;
onde é fixada a semente;

camara de crescimento; (4) Cadinho;

de Grafite.

(2) Haste,

(3) Tampa que da acesso a

(5) Resistencia
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