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OBJETIVOS DO TRABALHO 

Na atualidade, as exigencias tecnlÕgicas por um 

lado, e o interesse cientÍfico por outro, tem provocado gra~ 

des progressos no estudo dos defeitos cristalinos. 

Em particular o estudo de defeitos estendidos do 

tipo das fronteiras de grãos de baixo ângulo em monocristais 

tem 

16, 

despertado a atenção de 

19. ao. 21, 22) que usam 

inúmeros pesquisadores, 

métodos de estudo muito 

úO, 15, 

varia-

dos: microscopia opti·ca e eletrônica, difração de raios-X, e 

muito especialmente a topografia de raios-X além do 

de feixe-divergente. 

método 

Os diferentes métodos usados possuem bastante li 

mitaçÕes sendo em geral necessário o uso de vãrios deles em 

conjunto para se obter informaçÕes significativas. 

o método de feixe de raios-X divergentes ou de· 

KOSSEL, revela-se como um dos mais eficazes, sendo de reali

zação facil e rápida, mas cuja interpretação é em geral rel~ 

tivamente difCcil, ~onstituindo-se ~tualmente tema de pesqu! 

sa em muitos laboratórios importantes como pode ser visto na 

bibliografia citada. 

Não existe ainda hoje, uma teoria geral para a 

interpretação das anomalias destes diagramas. Nos propusemos 

entao a estabelecer um método de analise dos diagramas de 

feixe divergente para obter informação sobre a orientaçao re 

lativa dos diferentes· bloco~ de um crist•l. Essa informação 

provem fundamentalmente das descontinuidades das pseudo-côn! 

cas que j~ tem sido estudadas por outros autores (ARISTOV et 

al) cujos resultados são muito limitados. As limitaçÕes de

correm do fato destes autores terem usado sÕmente pequenos 

segmentos das curvas e da incerteza na medida da distância 

radial da descontinuidade. 
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Nest~ trabalho tentamos levantar essas restriç~es 

usando as informaç~es contidas em todas as curvas e correlaci 

onando as anomalias com as observaç~es realizadas pelos meto

dos Ópticos. 



- 6 -

CAPfTULO I 

DIAGRAMAS DE KOSSEL 

1.1. INTRODUÇÃO 

I , 2 
Uma rãpida consulta bibliogrãfica permite-nos 

acompanhar o desenvolvimento das técnicas de Kossel que tem 

o seu in!cio assinalado a partir da observação de W.H. Bragg 

(1914), que com a utilização de um espectrometro de ioni-
• 

zação, mostrou haver uma diminuição na radiação total transmi 

tida através um cristal de diamante para o ângulo de refle

xao. Ainda naquela decada, Rutherford e S, Andrade (1914) uti 

lizando uma fonte pontual Jivergente de raios y fizeram foto-

grafias das linhas resultantes da reflexão ou absorção em um 

cristal de NaCl, e H. Seemann (1916-1919) apos construir um 

tubo de raios-X de Cu de grande ângulo de divergência obteve 

diagramas de difração para o mesmo cristal. 

Outros trabalhos usando a tecnica de difração de 

ralos-X de feixe div•rgente foram então realizados, tornando

se preocupação dos pesquisadores uma melhora na perfomance do 

equipamentos (GERLACH- 1921), LINNIK- 1929- 1930). No pri

meiro caso conseguindo ~m aumento do ângulo de divergência e 

no segundo, substituindo a geometria divergente do feixe por 

movimentos de rotação da amostra e do filme. Neste epoca foi 

tambem despertada a atenção (SEEMAN & KANTOROWICZ 1930) 

para a simetria apresentada pelos diagramas de transmissão e 

reflexão; LINNIK (1930) sugeriu que o metodo poderia ser usa

do para a determinação das posiçÕes dos elementos de simetria. 

Ate o ano de 1935 a geração do feixe de raios - X 

divergente era feita fora do cristal sobre um alvo de metal 

qualquer, do qual ele tinha o comprimento de onda caracterís

tico. Nesse ano, e em datas posteriores KOSSEL & VOGES utili-
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zaram o prÓprio cristal como fonte geradora dos raios - X, 

simplesmente fazendo chegar ati a s~a superftcie um feixe co

limado de eletrons. O feixe caractertstico era gerado interi-

ormente ao cristal e difratado de acordo com a Lei de Bragg, 

dos vários planos do cristal antes de atravessá-lo totalmente. 

O resultado obtido em uma placa fotográfica colo

cada alim do crista~ era o mesmo que nos casos anteriores: li 

nhas brancas e mais escuras que o escurecimento de fundo do 

filme, as chmadas cSnicas de absorçio e reflexio respectiva -

mente. Kossel utilizou o mitodo para efetuar medidas precisas 

dos parâmetros de rede de Cu, e Van Berger (1937, 1938, 1941) 

estendeu 'estas medidas a calcita NaCl, Al, a - Fe. A limita-

çio do mitodo para es~e tipo de medida residia entio na lar-

gura natural da linha de emissio e estabelecia um limite de 

precisio da ordem de 10-5 • 

Em 1947, como decorrência da preparaçao 

''REPORT'' para a PHYSICAL SOCIETY OF LONDON, 

extenso estudo destes diagramas de Kossel e apresentou 

mitodos para interpretaçio baseados no uso da projeçio 

um 

fez um 

novos 

este-

reográfica. Estes mitodos foram aplicados a investigaçio de 

cristais organicos, gelo e diamante. 

R. Tixier e C. Waché 
2 

(1970) elaboraram uma revi-

sao dos vários métodos para interpretaçio dos diagramas de 

Kossel e dos seus usos para a efetivação da orientação e rea

lização de medidas precisas da constantes de rede de um cris

tal. 

A técnica dos diagramas de Kossel é um método de 

estudo cristalográfico no qual é formado um feixe divergente 

de raios-X a partir do choque de um fluxo de eletrons com um 

pequeno alvo que pode est~r prÓximo a superftcie da amostra 

ou entao ser a prÓpria superfície. 
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1.2. M~TODOS E DIAGRAMAS DE KOSSEL 

O posicionamento 
3 

define na nomeclatura atual 

do alvo para o fluxo de eletrons 

dois mêtodos distintos a saber: 

Mêtodo de Kossel, quando os raios-X sao gerados no interior 

da amostra, e o mêtodo de pseudo-Kossel, quando o alvo ji nao 

e mais a amostra em estudo. Os diagramas de Kossel sao reali-

zados em microssondas ou microsc6pios eletr;nicos, 

que os de pseudo-Kossel em um gerador de raios-X tipo 

flex fabricado por Rigaku-Denki Corporation Japão. 

enquanto 

Micro-

O nosso trabalho foi desenvolvido utilizando este 

Último metodo. Lembramos que, quando os raios-X são 

no interior da amostra, esta e aquecida pelo feixe de 

gerados 

ele-

trons focalizado, e como consequencia aparece um gradiente de 

temperatur•. A temperatura originada desta fonte pode ser di

fÍcil de ser medida ou calculada e desse modo se torna alta-

mente incomoda quando desejamos medir 

grande precisao. 

parâmetros de rede com 

A expansão termica pode tambem provocar um deslo-

camento do grupo consistindo da amostra e da fonte de raios-X 

em relação ao filme, o que pode resultar no alargamento da li 

nha do diagrama. Alem do fat6r.aqueciminto e import~nte notar 

que a radiação gerada seri característica da composiçao químl 

ca da amostra. !aramente acontece que a radiação caracterÍstl 

cas das espécies atômicas que compÕe a amostra será a mais 

conveniente para a obtenção dos diagramas. Este tipo de inco

veniente pode ser eliminado se evaporarmos Ag ou qualquer ou

tro elemento, sobre a superfície da amostra para que este fil 

me fino possa servir de alvo. Tal procedimen~o não elimina con 

tudo de maneira eficaz o aquecimento localizado da espécime. 

Outras vantagens de muita importância que podem ser obtidas 

quando a geraçao do feixe de raios-X e realizada fora da amos 

tra são: o melhor controle desta com relação a temperatura 

pressao, etc. 
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1.2~1. DIAGRAMAS UE PSEUDO-KOSSEL 

Ressaltadas as vantageis que oferecem a geraçao 

de raios-X exteriormente ao material que se pretende estudar, 

pode-se compreender melhor o esquema experimental envolvido 

na obtenção dos diagramas de pseudo-Kossel com a ajuda da fi

gura (1). 

Naquela-figura pode ser visto um filamento que dá 

origem a uma corrente de eletrons que ao penetrar no tubo ca-

pilar ê colimada por uma lente eletromagnética e então este 

fluxo de elétrons se choca com um alvo, que é uma folha de me 

tal muitq fina refrigerada convenientemente de modo a evitar 

o seu aquecimento, produzindo um feixe divergente de radiação 

X nao monocromatizada com o comprimento de onda característi

co do metal alvo que está sendo usado Cu, Ag etc. 

As interações dos raios-X com a rede cristalina 

tridimensional dão origem a cones de difração que são regis -

trados por uma chapa fográfica, que tanto pode ser colocada 

antes ou depois do cristal. Os cones de difração interceptam, 

o filme produzindo figuras que chamamos de elipses, muito em-
3 

hora em umestudomais rigoroso elas não o sejam. A formação 

dessas elipses é melhor vista na figura (2). 

Dependendo da posição do filme temos o método de 

transmissão ou retroreflexão. Este trabalho ê realizado com o 

Último método. O método de transmissão se complica um pouco 

mais porque a amostra tem que ser convenientemepte preparada 

de acordo com o coeficiente de absorção para a radiação ca

racterística que é usada na oportunidade. Alem disso nao sao 

obtidos diagramas satisfat~rios se o cristal e muito perfeito 

ou imperfeito, ou se o cristal tem dimensÕes imprÓprias. Um 

cristal perfeito ou quase perfeito que está refletindo um fei 

xe, age com se ele tivesse um coeficiente de absorção muito 

alto naquela direção devido aos efeitos de extinção do feixe 

primário. Como decorrência deste efeito, as conicas de absor

ção observáveis aparecem na região de transmissão, se o cris-
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tal tem espessura prÕpria. A radiação de fundo (escurecimen

to) nas oritras direç;es, que não aquel~s satisfazendo a lei 

de Bragg é determinada pela lei de absorção usual como tinha

mos mencionado anteriormente, a partir do câlculo do coefici-

ente de absorção linear para todos os comprimentos de onda 

present~s. Express;es detalhadas t~m sido encontradas para a 
I 

espessura ideal t para um máximo contraste , porem alguns 

autores descobriram que a seguinte relação foi estabelecida 

~orno uma aproximação adequada para a linha de Kossel de trans 

missão de vârios cristais metálicos: t ; 1/0.2~ 1 onde ~ 1 é o 

coeficiente de absorção linear para a linha K usada. Apôs dei 
a -

xar o cristal, a intensidade das conicas difratadas ê propor-
2 

cional a 1/d onde d é a distância amostra-filme. Assim deve-

se obter uma relação adequada entre tempo de exposição e a 

geometria de modo a se conseguir um bom contraste. Para um 

cristal perfeito, muitos fatores contribuem para o alargamen

to das linhas, tais como o tamanho efetivo da fonte de radia

çao, a largura natural da linha característica etc. Outros 

efeitos de alargamento são produzidos por imperfeiç;es crista 

linas. 

1.2.2. MfTODOS DE INTERPRETAÇÃÓ DOS DIAGRAMAS 

A interpretação dos diagramas de Kossel pode ser 

efetivada com a simples indexação das linhas. A partir deste 

trabalho podemos então realizar a orientação do cristal e as 

medidas dos parâmetros. 

Um conhecimento anterior dos elementos de si me-

t~ia do cristal difratante é muito vantajoso "na indexação das 

linhas de Kossel desde que aparece uma pseudo simetria corres 

pondente nos diagramas. 

Efetuamos a indexação do diagrama usando algum dos 

métodos existentes que descrevemos mais abaixo. Estes mêtodos 

podem ser divididos em dois grupos, dependendo de ser ou -na o 

necessária uma determinação precisa do centro do diagrama;(i~ 
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projeçao ortogonal da fonte de raios-X no filme). 
• 

Peters & Ogilvie (1965) desenvolveram um método 

bastante geral para a indexação dos diagramas, sendo entretan 

to muito pouco usado em virtude de requerer muitas constru 
5 

ções gráficas. Mackay (1966) apresentou um método de análise 

que possue a vantagem de usar o conceito de espaço recÍproco. 

Neste método, visualiza-se os diagramas de Kossel, como uma 

família de círculos -inscritos em uma esfera de raio unitário, 

envolvendo a amostra e centrada na fonte pontual de raios-X 

divergentes. A distância do plano de cada círculo do centro 

da esfera é característica do plano de difração corresponden

te e sua 'equação é encontrada de forma simples para todos os 

cristais. Os planos obedecem uma relação direta na rede recí

proca, tornando-se possível construir um diagrama de Kossel a 

partir do conhecimento da rede. 
I 

Por sugestão de A. Muller, Lonsdale utilizou com 

grande acerto, a projeção estereogrãfica para reproduzir os 

diagramas de Kossel, porque neste método a projeção de círcu-

los na esfera de referência aparecem como 

çao, o que facilita a indexação que agora 

círculos na proje ~ 

pode ser feita por 

simples comparação. A maior desvantagem reside no fato que a 

projeção do centro de um círculo não está no centro do cÍrcu-

lo projetado, e que consequentemente círculos tendo centros 

comuns na esfera (correspondendo a círculos de difração para 

o mesmo plano em diferentes ordens, ou usando diferentes com

primentos de onda de radiação) projetam-se em circulas com di 

ferentes centros no plano; em outras palavras, círculos ou co 

nicas que são paralelas em uma fotografia e que poderiam ser 

paralelas na esfera ~ão o sao nc projeçao estereográfica. O 

raio do cÍrcalo projetado é uma função do ângulo 0 de difra-

çao de Bragg para o plano difratante com o qual está relacio-

nado o círculo. ~ também função do ângulo 0 que este plano 

forma com o plano tomado como polo de projeção. A figura (3) 

mostra a construção geométrica usada por Lonsdale para provar 

que círculos na esfera projetam-se como círculos no plano de 

projeção, e que a projeção do centro do círculo não está no 
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centro do c!rcul6 projetado. Da figura tambim i visto que se 

a· esfera tem raio unitirio, encont~amos a distincia do centro 

do c!rculo projetado ao centro da esfera. CT', e o raio deste 

c!rculo M'T', em termos de 0 e 0 como dado na equação (1.1) 

CT' ~ 1/2 tan 1/2 (0 + 0 - 90°) + tan 1/2 (0 - 0 + 90°) 

M'T' = 1/2 tan 1/2 (0 - 0 + 90°) - tan 1/2 (0 + 0 - 90°) 

Este mitodo de projeção e o mais usado pelos pesquisadores, e 

a partir do processo de automatização elaborado por 
• 

6 
Morris 

(1966) diagramas padrão podem ser montados por um computador 

acoplado de plotter. A indexação é feita por simples compara

ção. A construção da projeção estereográfica pelo computador 

segue o procedimento usual que é: i) listar todos os planos 

difratantes para um dado cristal e a radiação-X usada; ii) 

calcular o ângulo 0 de difração de Bragg para cada plano; iii) 

escrever um circulo de raio (90~ 0) na projeção estereográfi

ca sobre o polo de cada plano difratante. Os cálculos são rea 

lizados usando-se o conceito de rede rec!proca. 

1.3. EQUAÇÃO DAS CURVAS DE PSEUDO-KOSSEL 

3 ' 7 
Desde os primeiros trabalhos com o método de 

pseudo-Kossel onde os autores mediram por exemplo os parâme -

tros de rede cristalinos, já aparecia claramente na literatu~ 

ra que, as figuras geradas pela difração de raios-X em retro

reflexão apresentadas pelas. chapas fotográficas não eram coni 

cas. Alguns autores nomearam estas curvas de pseudo-cÔnicas. 

A partir da proposição de um novo método para me

dir com precisão espaçamentos interplanares de ,monocristais 

de qualquer simetria e construindo para isso uma pequena cam~ 

ra compacta para amostra e filme, V.V. Líder and V.N. Rozhans 
8 

kii estabeleceram as equaçÕes das curvas para os seus filmes. 

Nesta configuração, a distincia entre a fonte de raios-X e o 
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cristal era a mesma que para o conjunto filme-cristal. O fei

xe divergente era gerado em uma plca metálica colocada no mes 

mo plano do filme, que por sua vez era paralelo ao plano da 

superfície da amostra. As equaçÕes encontradas tinham então a 

forma 

onde 0 

filme, 

~ 

e o 

e 

cotg 0 
b = 2h 

c os (1. 2) 

sen 20 
a = 2h 

cos 2c!> - cos 20 

ângulo de difração de Bragg, h a distância fonte-
~ 

e o ângulo de inclinação do plano de reflexão 

(h k i) considerado e a superfÍcie do cristal. Os parâmetros 

a e b assim definidos sao os semi-eixos da quase elipse. 

Como pode ser notado, para a descrição de uma da

da curva era necessário que se tivesse a aurva completa no 

filme de modo a determinar os semi-eixos. Entretanto, como sa 

hemos e estudaremos em mais detalhes pois e objeto do presen

te trabalho, as linhas de pseudo-Kossel são des~ontÍnuas qua~ 

do o cristal difratante não ê formado por um único bloco. 
9 

B.A. Newman estendeu o tratamento anterior e po-

~e encontrar que as equaçoes das linhas não eram conicas mas 

sim equaçoes de quarto grau, apresentando ainda uma relação 

geral para todos os pontos da curva e não sÕmente uma relação 

entre eixos. A extensão desenvolvido pelo autor ê esquematiz~ 
da na figura ( 4 ). Neste trabalho o autor coloca o filme no 

mesmo plano, de modo que as distâncias fonte-cristal,cristal

filme são iguais. Esta ê a geometria usada em microssondas e 

~icrosc6picos eletronicos. Para chapas obtidas em geradores~ 

tipo Microflex, onde a distância filme-amostra ê muito grand~ 

algumas modificaçÕes se fazem necessárias. Introduzimos estas 
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modificações de maneira direta uti"lizando o mesmo esquema d-a

quele autor. Temos entio as relaçÕes: 

OP • SO sen a 
= 

sen (fl-a) 

OQ = 

Como SR = PO + OQ 

D sen a 

cos<l> 

=> SR = 

1 

sen (e-a) 

D sen a 1 
+ 

cos <j> sen (a+ S) 

(A-D) WN 
Da figura, vemos ainda que I sen (a+S) -·------

cos<!> sena 

(A-:-D) sen a 1 
WN = lembrando que O"K = õ''IN+NK 

c os<!> sen (a+S) 
e a =II/2-0, vem: 

O"N = SR 

cos <j> ( S-0) 
( 1. 3) 

G:OS 0 

[ 00: O"K = r (y) = 

onde cos S:sen<j> cos y 

os parametros A·~ D sio respectivamente distincias cristal

filme e foco-cristal; 0 ingulo de Bragg; a= (II/2-0); y e o 

ingulo polar; <j> é o ingulo entre o plano cristalino e a supe~ 

fÍcie do cristal. 
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Esta formula aparece no trabalho de V.V. Aristov 
I O . 

et al , na seguinte forma 

c os 0 

[ "" 
D 

,: .. ., J 
(1. 4) 

R ((j>) m + onde 
c os (l (0-0,) sen 

e, = are sen (sen <1 cos(j> ) 

~ . . 
A equaçao das pseudo-conlcas qualquer que seJa a 

sua forma sÕmente é aplicável quando a superfície do cristal 

e o filme são rigorosamente paralelos. 

1 47 1. W. KELLER et a • genera 1zaram a equaçao, de 

modo a tornar desnecessária a condiçio de paralelismo superff 

cie da amostra filme. A equaçao geral tem a forma 

R(ljJ) = cose 

cosa 
A [ 1 

sen(8+y'-a) 

+ lP sen(8+B'-8 1 )l. 
sen(8-S'+8

1
) 

( l. 5) 

onde (j> = D/A, a continua sendo o ângulo entre o plano crista

lográfico e a superfÍcie do cristal, y', S' sao ângulos que 

fazem o plano do filme e o plano paralelo ã superfÍcie do cris 

tal. 

A aplicação desta equaçao para reproduzir um dia 

grama qualquer tem um grande inconveniente. Justamente pela 

sua generalidade, o,n~mero de parimetros ~aumentado d~ 2. Po 

demos naturalmente, medir 

D, que como os ângulos y' 

experimentalmente as distâncias A e 

e B' dependem da posição filme-cri!_ 

tal; entretanto, .os ângulos nio podem s~r medidos no aparato 

experimental atual. Caso as medidas pudessem ser realizadas 

seria mais natural efetuar as correçoes e usar 

filme e cristal paralelos. Assim,a solução que 

a equaçao para 

se afigura co 

mo a mais simples, ~ a cbnstruçio de 

àquela de Lider and Rozhanskii
8

, que 

uma 

na o 

câmara semelhante 

sÕ assegure a condi-

çao de paralelismo, como tamhem permita medidas das distâncias 

A e D precisas~ 
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CAP!TULO II 

FRONTEIRAS INTERCRISTALINAS 

2,1. INTRODUÇÃO 

As areas de contato nos materiais policris~alinos 

sao usualmente chamadas camadas intercristalinas ou frontei-

ras de grãos. Após a realização de trabalhos 
1 1 , 1 2 

evidência o fenômeno da poligonalização 

que puseram em 

que compreende a 

formação de uma sub estrutura em grãos de policristais ou num 

monocristal como um todo, ficou estabelecido o conceito de 

sub-fronteiras - ireas de contato entre os grãos. 

Ainda nos primodiais da difração de raios-X por 

cristais, surgiu o conceito de cristal idealmente imperfeito 
I 3 

proposto inicialmente por Darwin , como explicação para re-

flex~es que ocorreriam para um alargamento do ãngulo de Bragg 

maior do que o calculado para planos difratantes perfeitamen

te paralelos. A proposição consistia em supor o cristal form~ 

do de pequenas regi~es perfeitás, ou blocos, cada um deles de 

volume óV, ligeiramente desorientados entre si. Mais 

P.P. ·Ewald denominou aos cristais assim formados de 

tarde, 

CRISTAL 

MOSAICO. A separaçao das camadas cristalinas ou blocos no 

cristal foram chamadas de fronteiras de blocos. 

Assim podemos evidenciar uma distinção na nomen -

clatura atual para os tamanhos e angulos de- orientação mútua 

dos elementos em sorpos cristalinos. 

ELEMENTO ESTRUTURAL DIMENSÕES, mm 

Blocos mosaicos 10-5 10-3 

Sub-grãos 10- 3 - 1 

Grãos de policristais 10- 3 em diante 

GRAU DE ORIENTAÇÃO 

MO TUA 

5 •• 5 • 

5 • - 20 

lo - 90° 
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Por muito tempo, os pesquisadores das estruturas 

cristalinas trataram as camadas intergranulares e sub-frontei 

ras como objeto de investigação em separado, ainda que se ti

vesse indicação da sua natureza comum, como por exemplo no 
1 • 

trabalho de P, Lacombe O interesse no estudo desta parte 

do elemento cristalino era justificado porque constitui pro-

blema importante no conhecimento de propriedades dos 

riais tais como res-istência ao calor, a tensÕes etc. 
1 5 ' l 6 

mate-

Baseados em trabalhos contemporâneos aos 

seus que afirmavam que a estrutura das fronteiras dependiam 

do ângulo de orientação mútua entre os graos, Burgers e 

Bragg em• 1940, propuseram um modelo para explicar fronteiras 

de blocos com pequenos ângulos de desorientação baseado na 

teoria de deslocaçÕes. O modelo permite uma descrição comple

ta dos tipos de fronteira para todos os corpos cristalinos, 

enklobando assim um estudo que até então era diversificado. 

2.2. MODELOS DE BURGERS - BRAGG PARA FRONTEIRAS 

2.2.1, DESCRIÇÃO 

Neste modelo a fronteira entre dois graos e repr~ 

sentada por uma linha de deslocaçÕe~ tipo cunha*· ou então do 

tipo parafuso**· DeslocaçÕes cunha são representadas como uma 

linha na extremidade final do plano atômico no interior do 

cristal. 

ca simples 

cunha. 

A figura (S) mostra a distorção em·uma rede cúbi

no entorno de um plano contendo deslocaçÕes tipo 

A figura·mostra que cada deslocação induz distor

çoes locais na rede e e uma fonte de tensoes internas, 

Uma linha de deslocaçÕes e a distorção da rede 

* deslocação tipo cunha - edge dislocation 

** deslocação tipo parafuJo - screw dislocation 
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provocada por esta linha estabelece a rotaçao das regiÕes vi

zinhas (blocos) por um certo ângulo 0, que como pode ser vis

to na figura (5) ê igual a 

b 
0 - 2.1 

D 

se 0 ê pequeno. D ~a distância entre deslocaçÕes e b ê o mo

dulo do vetar de Burgers. Para grandes ângulos de desorienta

ção temos 

b/D = 2 sen (0/2) 2. 2 

Estas relaçÕes Eq. 1, Eq. 2 dão o significado fÍ

sico para a dependencia da estrutura e propriedades da fron

teira rio ângulo de desorientação dos blocos. Em vista disto 

vale considerar quantos graus de liberdade uma fronteira de 

bloco mais geral que a apresentada pode ter, e que ângulos de 

desorientação podem existir entre os blocos, se nos 

mos para simplificar o problema, fronteiras planas. 

assumir-

No caso geral as fronteiras 

herdade caracterizadas pelos ângulos de 

de rotação dos blocos em torno de três 

mutuamente perpendiculares, 01, 02, e,, 
tação do próprio plano de fronteira ~ 1 , 

tem cinco graus de li 

rotação:. três ângulos 

eixos de coordenadas 

e dois ângulos de ro

~2• Neste Último caso 

s~mente rotaçÕes em torno do eixo perpendicula~ a ela nao tem 

nenhum sentido como pode ser fãcilmente imaginado. 

As fronteiras com cinco graus de liberdade repre

sentam casos muito complexos. Em cristais fotmados por peque

no número de blocos, os graus de liberdade são naturalmente 

reduzidos. A mais simples das fronteiras ê aquela com um grau 

de liberdade, que ê determinada por um ângulo de rotação dos 

blocos 0 com relação a um eixo das coordenadas, enqua~to que 

o ângulo de rotação com relação ao outro eixo seri zero. Al~m 

disso, o plano da fronteira esti localizado simetricamente com 



- 19 -

relação aos blocos cortando o ângulo de desorientação em dois. 

A fronteira desse tipo é normalmente chamada fronteira rotaci 

onada simples ou fronteira simétri~a. A figura (5) representa 

este caso para uma rede cÚbica simples, Ali e é o ângulo for

mado por blocos de uma rede cÚbica simples. 

A figura (6) representa um caso mais complexo, o~ 

de o plano da fronteira desvia-se de sua posição simétrica 

por um ângulo ~. Temos então dois graus de liberdade e, ~ e a 

fronteira é então chamada de assimétrica, Os eixos de rotaçao, 

mútua dos blocos estão no plano da própria fronteira. Então o 

ângulo de rotaçao em torno do eixo perpendicular ao plano da 

fronteira e zero. Os dois tipos de fronteira com um ou dois 

graus de liberdade são puramente rotacionais e por isto mesmo 

composta de uma linha de deslocações do tipo cunha. A afirma

tiva é feita com o objetivo de distinguir as fronteiras rota

cionais das fronteiras torcidas* que são formadas quando os 

blocos são girados sÕmente em torno de eixos perpendiculares 

ao plano da fronteira. Neste caso a fronteira é representada 

por algum plano cristalográfico comum a ambos os blocos .. o 
arranjo e composto de deslocações tipo parafuso. 

A construção de todos os tipos de fronteiras com

posto8 dos diferentes tipos de deslocaçÕes pode ser efetivada 

a partir da formulação matemática geral apresentada por Read 
I B 

and Shockley 

2.3. PROPRIEDADES DAS FRONTEIRAS. EFEITOS DO iNGULO DE DESO

RIENTAÇÃO DOS BLOCOS NAS PROPRIEDADES DAS FRONTEIRAS; 

2.3.1. PROPRIEDADES QU!MICAS 

Considerada uma das mais importantes propriedades 

das fronteiras .do ponto de vista de alguns autores, alem da 

tensão superficial, difusão preferencial ao longo da frontei

ra e movimento das fronterras com pequenos ângulos sob o efei 

* fronteiras torcidas - twist boundary 
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to de tens~es aplicadas, as propriedades qulmicas das fron~ei 

ras (susceptibilidade ao ataque qulmico**) consistem na mais 

rápida dissolução do material que forma a inter-camada dos 

graos que os prÓprios 

química convenientemente 

tambêm determinado. 

grãos, quando atacado por substância 

escolhida e por intervalo de tempo 

Os primeiros experimentos relacionados a suscepti 

bilidade qulmica*** das inter-camadas foram feitos por Lacom
' 9 

be e Yannaquis com ligas ou com metais contendo baixa quan-

tidade de impurezas. Esses autores concluiram atê entao que 

a taxa de ataque sofrida pela amostra não decrescia com o au

mento da pureza do material e que as impurezas tinha papel s~ 

cundârio no aumento da susceptibilidade das fronteiras inter

granulares alem disso que nem todas as fronteiras de grão sao 

atacadas com a mesma taxa, ela aumenta com a diferença na ori 

entação de dois grãos vizinhos. Nestes experimentos a taxa de 

ataque foi determinada enquanto que a desorientação dos grãos 

foi estudada pelo uso dos diagramas de Laue. 
2 o 

Read e Shockley usando a equaçao (1) que corre-

laciona a densidade ou a distância entre deslocaç;es na fron

teira com o ângulo de rotação dos grãos formando esta frontei 

ra, encontraram em 1949 que se o ângulo entre os graos e da 

ordem de um grau então a distância entre desloqaç;es deve ser 
o 

em torno de 100 A. A ·distância estâ no alcance do poder de re 

solução do microscÓpio eletrônico. Para um sub-grão com um an 

~ulo de 20' a distância entre os defeitos sera maior que 
-3 3 x 10 mm, que pode ser resolvida com um microscópio Ótico. 

Entretanto, a melhor confirmação da correçao do modelo de des 

locações das sub-fronteiras veio de Vogel e seus colabora-
2 1 ' 2 2 

dores que validou definitivamente a Eq. 2.1 trabalhando 

com monocristais de germanio. Estas pesquisas tornaram-se clãs 

sicas no estudo de fronteiras. 

2.3.2. OUTRAS PROPRIEDADES 
I 7 

Quando Burger propos um modelo de deslocaç;es 

** ataque qulmico - etching 

*** susceptibilidade qulmica - etchability 
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para as fronteiras de bloco, ele previu a possibilidade de m~ 

vimento para tais fronteiras sob o ~feito de tens;es aplica -
I 8 

das. Read e Shockley fizeram uma investigação detalhada do 

problema. Eles mostraram que existam dois mecanismos diferen

tes de movimento de fronteiras com pequenos ângulos. Um dos 

mecanismos estâ relacionado ao movimento simultaneo de todas 

as deslocaç;es da fronteira em seu prÓprio plano de desliza -

mento. O outro mecanismo estâ relacionado ao movimento da des 

locação na direção normal a este plano. 
2 3 

Em 1954 Bainbridge, Li e Edwards publicaram os 

resultados de uma pesquisa na qual eles descreviam o movimen

to de fronteiras de pequenos ângulos no zinco, para temperat~ 

r·as em uma faixa muit.o larga de variação (de -196 a+ 400 °C). 

Eles introduziram um número de novos mecanismos experimentais 

que garantiram a permanência constante da tensão de cisalha-

mento durante o movimento da fronteira. As fronteiras movem-

se sob o efeito de tens;es de cisalhamento aplicadas na dire

ção do vetor de Burger (direção de deslizamento) das desloca-

ç;es cunha localizadas na fronteira. Eles encontraram, 
2 4 

send'o 

confirmado mais tarde por outros autores uma relação entre 

a velocidade de movimento da fronteira e o ângulo de desorie~ 

taçao que ê representada na figura (7). A figura ·mosira que 

com o aumento nos ângulos de desorientação a velocidade do mo 

vimento da fronteira decresce de acordo com uma relação quase 

hiperbÓlica. 

Poderíamos 
25,26' 

ainda consultando outros' autores 

ressaltar a influência do ângulo de desorientação 

entre blocos nas propriedades das fronteiras como, a tensa o 

superficial, difusão .preferencial, segregação de impurezas,f~ 

sao das fronteiras etc; entretanto julgamos preferível salien 

tar que o modelo de fronteiras por deslocaç;es tornou possí-

vel predizer um grande nÚmero de fenÔmenos e encontrar rela 

ç;es quantitativas como f~nç;es do ângulo de desorient•ção. 
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2.4. DETERMINAÇÃO DOS 

CRISTALINOS 

ÂNGULOS DE DESORIENTAÇÃO ENTRE BLOCOS 

2.4. 1, MfTODOS DE MEDIDAS 

O estudo das fronteiras de graos em materiais po

licristais com o objetivo de determinar os ingulos de desori

entação entre os elementos componentes tem sido realizado fun 

damentalmente com Microscopia Eletrônica de Transmissão(TEM)* 

ou com técnicas mais elaboradas de difração 

O método de (TEM) se constitui 

de raios-X. 

no mais versátil 

para o estudo de deslocaçÕes e por consequencia para a deter

minação tle orientação entre blocos ou graos. Ele foi desenvol 

vida muito principalmente no Laboratório de Cavendish em 

Cambridge por Hirsch, Whelan, Howie, e seus colaborado-
3 1 , 3 2 , 3 , 

res e independentemente por Bollmann e também por 

Shimizu. 

Trabalhos realizados com esta técnica por Bishop 
3 ' 

and Chalmers discutem a estrutura das fronteiras simétricas 

de altos ingulos em metais com componentes tilt ou twin. K. 
3 5 

Sadananda apresentou uma análise geometrica da deformação 

das fronteiras internas usando o sistema de slip como os ei-

xos coordenados de referencia para descrever a orientação das 

duas fases adjacentes a fronteira. As formulas encontradas fo 

ram então aplicadas a casos simples para determinar a nature

za das deslocações na regiao. 

Outro método usado com muita frequência para o e~ 

tudo de fronteiras partindo da observação da superfície cris

talina apÔs a realização de etching*, revela em microscópio Õ 

tico, pontos de emergência.de linhas de deslocaçÕes na super

fÍcie. Estes pontos podem fornecer uma medida direta das den

sidades de deslocaçÕes. Desde que os pontos de emergência tem 

• 

uma certa profundidade eles podem também dar alguma indicação 

* (TEM) Transmission Eletron Microscopy 

* etehing - ataque quÍmico. 
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relacionada a direção geral da linha de deslocaçÕes. A remo

çao gradual de camadas superficiais a~ternando-se com o ata

que quÍmico da nova superfície permite a exploração das confi 

gurações de deslocaçÕes no espaço. Esta 
3 6 

técnica foi aplicada 

por Gilman and Johnston para fazer um mapeamento de circui-

tos fechados de deslocaçÕes, os chamados LOOPS, em 

de LIF. 

cristais· 

Há algum tempo, muitas técnicas para observação 

·de defeitos cristalinos estendidos tem sido propost..as por 
3 7 3 8 3 9 4 o 

Schulz ' 
Newkirk 

' Borrmann e Lang 
' 

fazendo uso dos 

efeitos da difração de raios-X. 

No método usado por Newkirk, que era uma versao 

refinada da técnica de Berg~Barret, o cristal é colocado no 

ângulo de Bragg com respeito ao feixe de raios-X paralelo mo

nocromático e o feixe difratado ê registrado em uma chapa fo-

tográfica que e montada muito perto da amostra de modo a se 

conseguir descriçÕes topográficas não distorcidas. Maiores de 

talhes da estrutura cristalina sao em alguns casos obtidos 

com a técnica desenvolvida por Lang. Um feixe muito fino, es

tritamente colimado, de radiação caracteristicamente penetra~ 

te ê estabelecido através um cristal de espessura convenien-

te; O cristal i posicionado di modo a estabelecer com o feixe 

incidente o ângulo de Bragg para um conjunto de planos da re

de a-proximadamente perpendicular a sua face laminar. O feixe 

diretamente transmitido i interceptado por um anteparo, en

quanto que o feixe difratado passa atraves de uma fenda do an 

teparo. Uma placa fotográfica montada normal ao feixe difrata 

do registra a distribuição de intensidade neste feixe. 

Diversos outros métodos de topografia de raios-X 

com feixes monocromatizados são usados na atualidade com mui

to sucesso na descrição da estrutura cristalina e das confor

maçÕes dos arranjos de deslocaçÕes em particular. 

Outros trabalhos voltados a pesquisa das frontei

ras cristalinas, dos seus ângulos de desorientação, densidade 
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etc, podem ser ainda mencionados com de deslocaçÕes 
I • 

Bedynska 

os de T. 

de 

raios-X com 

que determinou por méio de um espectrometro 

filme oscilante, a distribuição de deslocações e 

a densidade em cristais de germanio deformados e não deforma

dos. 

A ticnica d~ feixe divergente de raios-X foi usa-· 
• 2 

da por I. !mura em 1954 com o objetivo de melhor entender e~ 

tas regiÕes em cristais formados de grandes blocos. SÕmente 

~oram estabelecidas relaçÕes qualitativas entre as des~nti -

nuidades das linhas de Kossel e as regiÕes de fronteiras no 

cristal. Estes trabalhos foram complementados por Fujiwara e 
• I 

Doi 

Com o advento da microssonda eletrônica que possi 

bilita a geração de um feixe de raios-X divergente pela pro -

pria amostra a partir de um fluxo de ~etrons foram obtidos 

resultados muito significativos no estudo da deformação plâs
• 5 

tica de macrocristaisde alumínio (M. Umeno, H. Kawabe) na 

determinação e orientação de novos 

talização ainda em alumínio (G. L. 

grãos formados por 
• 6 

Ferran et al) 

recris-

Um dos mais recentes trabalhos sobre o tema das 

fronteiras cristalinas a partir da interpretação das desconti 

nuidades 
I O 

nas linhas de pseudo-Kossel, devido a V. V. Aristov 

et al , estabelece relaçÕes mais gerais entre a distancia de 

afastamento entre as linhas descontÍnuas que aparecem no fil

me, geradas por blocos distintos e os ângulos de desorienta

çao entre estes blocos. Estas relaçÕes foram discutidas ante

riormente por Gindil et al (1970) Kostyukova, Pischik & 

Roviskii (1971) e Vasiljen & Ivanov (1970) entretanto estes 

autores nao tomaram em conta nos seus trabalhos a totalidade 

dos graus de liberdade que tem uma fronteira cristalina, o 

que faz com que os resultados obtidos sejam de natureza bas

tante limitada. 
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CAPfTULO III 

M~TODO EXPERIMENTAL 

3.1. CONDIÇÕES DE TOMADA DOS DIAGRAMAS 

Os diagramas de pseudo-Kossel de retro-reflexão 

foram realizadas em uma unidade geradora Microflex, fabricada 

pela Rigaku-Denki Co. esquematizada na figura (1). O feixe·de 

raios-X como pode ser visto é gerado exteriormente ao cristal 

em alvos previamente escolhidos. 

Os diagramas foram sempre realizados nas mesmas 

condiç;es de funcionamento do gerador que aparecem na Tabela 

I a seguir. 
-Os diagramas sao feitos com chapas fotográficas 

de 30 x 24 cm colocadas em uma câmara plana. O tempo de expo

sição varia naturalmente de acordo com o tipo de filme usado 

e depende também da radiação, amostra, intensidade do feixe 

etc. Entretanto, comparado aos métodos usuais de difração o 

tempo de exposição para a obtenção dos diagramai e extremamen 

te pequeno. 

Foram usados inicialmente filmes 

as médicas comuns, de alta sensibilidade, de 

para radiografi-
' . graos relat1va -

mente grandes com as dimens;es especificadas de modo a se oh-

~er as pseud~-elipses pertencentes a cada conjunto de 

(h k 1) completas. 

planos 

O filme foi processado da forma usual, incremen-

tando-se apenas o tempo de lavagem da película para fins de 

preservaçao. 

Posteriormente foi exposto um outro tipo de filme, 

de dimens;es reduzidas, com tamanho de grãos muito pequeno(7~ 

aproximadamente), de alto contraste para permitir um estudo 

detalhado das regiÕes de descontinuidade das linhas de pseud~ 

Kossel. Neste caso, o tempo de exposição foi aumentado signi

(icat~vamente e novos cuidados exigidos no processo de revela 
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çao. Os filmes de alto contraste !"oram colocados sobre as c·ha 

pas radiogrificas maiores ap~s estas terem sido expostas e re 

veladas. Asseguramos assim a reprodução mais contrastada da 

região do diagrama julgada mais interessante. 

3.2. PREPARAÇÃO DAS AMOSTRAS 

Os cristais usados neste trabalho foram escolhi

dos de modo a evidenciar de maneira objetiva o efeito da d~so 

rientação entre blocos cristalinos nas linhas de pseudo

Kossel. Inicialmente foram feitos diagramas em um cristal de 

Si, DISLOCATION FREE, crescido pela Nippon Kagaku Co figura 

( 8 ) onde pod~mos notar a perfeita definição e continuidade 

das linhas correspondentes aos diversos c~njuntos de planos 

cristalográficos. Estes diagramas mostraram o cristal como 

formado por um so bloco. 

Escolhemos em seguida cristais de LiF formados de 

apenas dois blocos cristalinos. O processo de escolha consis

tiu em fazer polimento e ataque quÍmicos nas diversas amos

tras e entio com microsc~pio 5tico separar um cristal com uma 

linha de fronteira bem definida. 

O polimento da superfÍcie cristalina foi realiza

do por uma solução a 1,5% de hidr~xido de amoni~ (NH 4 OH) em 

água destilada, a temperatura ambiente, agitada fortemente por 

um pequeno sistema de agitação mecanica construido para este 
I 

fim. A taxa de re~oção segundo alguns autores e ao redor de 

l~m/min. para esta solução. Ap~s o polimento, os cristais fo

ram mergulhados em alcool etÍlico e secos em corrente de ar. 

Para efetuar o ataque quÍmico (etching) utiliza

mos solução de FeF
3 

em água destilada. O cristal era mergulh~ 

do e levemente agitado por um tempo nunca superior a 3 minu

tos. 

Esta parte dos trabalhos experimentais alem da 

possibilidade de ajudar na escolha dos cristais, foi importa~ 

te para a visualização das fronteiras de blocos. 
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_CAPÍTULO IV 

RESULTADOS, ANÁLISE E DISCUSSÃO 

4,1, INTRODUÇÃO 

Os diagramas com feixe divergente do cristal de 

LiF foram realizados sobre a face de clivagem, ou seja, 

(001), por cuja razão os filmes apresentam aproximadamente 

simetria quaternâria. 

Afastamentos desta simetria quaternãria sao de 

vidos i existincia de blocos com orientaç~es levemente dife 
• 

~entes e que, como jâ vimos, produzem descontinuidades nas 

pseudo-conicas. 

O método 

descrito no Cap. I, 

automatizado por G. 

1 
de indexação proposto por LONSDALE 

que usa a 
6 MORRIS • 

projeção estereogrâfica, foi 

Nesse método determina~-se os 

polos dos diversos conjuntos de planos (hkl). Em torno des 

ses pelos, os autores estabelecem círculos cujos raios sao 

função do ângulo 6 de difração de Bragg. Os clrculos sao en 

tao comparados com as pseudo-ellpses no filme. 

Assim, o plano cristalogrâfico de lndice (001), 

por exemplo, paralelo i superflcie do cristal considerado 

perfeito, ou do nosso ponto de vista formado de um só bloco, 

tem como representação no filme, que e colocado paralelo a 

superfície cristalina, um circulo perfeito com centro no 

ponto de projeção fonte-filme. Outros planos (hkl) deste 

cristal nao geram círculos, mas pseudo-elÍpses, como jâ foi 

v.isto. 

As relaçÕes entre o filme e a projeção estereo

gráfica do cristal permitem realizar a análise dos diagra -

mas, o que foi feito em várias etapas a saber: 

A - Reproduç~o de um diagrama. 

B Interpretação dos dados. 
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4 o 

C - Uso do método dos m1n1mos quadrados para est~ 

belecer em definitivo que partes das linhas do diagrama perte~ 

cem a cada um dos blocos, e os respectivos ângulos de desorien 

tação destes, 

4,2, Aplicação do método ao caso de um cristal de LiF 

O diagrama de pseudo-Kossel 
Ir 

foi reproduzido analiticamente fig, (17), 

de um cristal de LiF 

Nesta figura aparecem 

superpostos diagrama e reprodução, A sistemática de reprodução 

e interpretação dos dados e descrita de maneira ~etalhada nos 

prÓximos parágrafos. Os resultados conseguidos para este c ris 

tal aparecem na tabela VII. Os desvios indicam a hipÓtese mais 

o o provável. 

4.2.1, Reprodução Analítica 

No primeiro capítulo vimos que as pseudo-elÍpses 

no filme podem ser descritas pela equaçao em coordenadas pala-

res (R,$), (ARISTOV ET, AL, lO): 

c os 8 [ D 
R(q,) ; cos a -se-n-7(~8-~e- 1 ~) 

com el ; are sen (senacosq, • 

(1. 4) 

Esta equaçao estâ referida a uma origem situada 

no ponto de intersecção do eixo do cone com o filme, 

Huito embora a equação (1.4) tenha sido descrita 
10 

em outros tral1alhos , nio temos informaçio do seu uso na re 

~onstituição completa de um determinado diagrama de pseudo

Kosselo Na sua dedução foi admitido que o filme e a superfÍ -

cie do cristal são rigorosamente paralelos o que e uma aproxi 

maçao as vezes grosseira. A aplicação dela requer o conheci -

menta dos seguintes parâmetros com ~uita precisao: i) o ângu

lo a que faz o plano (hkl) considerado e o plano da supeorfÍcie 

cristalina; ii) as distâncias foco-cristal (D na equação) e 

filme-cristal (A). Alem destes dados, e da maior importância a 

localização precisa da projeção no filme da fonte de raios.X 

divergente, considerada pontual, Este ponto no filme e então a 

nova origem do sistema coordenado. 

o ângulo a e usado nos câlculos posteriores como 

orientação de cada bloco. Isto e, um dos parâmetros da 

nao se trata do ângulo formado pelo plano (hkl) e o (001) da 

superfície, a menos que estivéssemos tratando de planos 

do mesmo bloco, .Contudo, os valores de a na o estarao muito 
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modo, pelo menos um bloco do cristal mosaico tem plano 

(001) paralelo ã superfÍcie. Tomando este bloco como refe 

rincia para a construçio da projeçio estereogrifica, ve 

mos que pelos pertencentes a outros blocos estario deslo

cados da posiçio padrio. 

Os ângulos a e 13, como definidos na fig. (15) 

e constantes na tabela (II) para o cristal de LiF, locali 

zam na projeçao estereogrific~ um pelo qualquer. Assim, e~ 

tabelecemos os cossenos diretores para os vetares normais 

a cada um dos planos (hkl), pelas relaç~es: 

cosl;
1 

= sena cos(270°-i3) = -senaseni3 

cosl;
2 

= sena cos(i3 - 180°) = -senacosS ( 4. 2) 

cosl;
3 

= c.osa. 

Pequenos cálculos permitem entao construir a 

tabela (III) comparativa dos vârios ângulos interplanares. 

Fazendo uma comparaçio triangular dos ângulos 

entre alguns planos podemos separar em primeira aproxima

çao quais as linhas pertencentes a um e outro bloco. Este 

prime{ro resultado nio tem um carater definitivo em virtu 

de dos erros experimentais introduzidos no cilculo 

ângulos para cada pseudo-elÍpse. Um resultado final 

dos 

deve 

levar em conta a dispersio das medidas do conjunto de pl~ 

nos do diagrama que compoe cada bloco cristalin~. 

Com o uso"do metade dos mínimos quadrados se 

paramos os planos cristalográficos para os vârios blocos, 

bem como estabelecemos a orientaçio relativa entre eles. 

4.2.3) Aplicaçio do Metade dos MÍnimos Quadrados. 

A aplicaçio do metodo dos mínimos quadrados 

neste estudo tem os seguintes objetivos: 

a) Estabelecer em definitivo que linhas (hkl) 

ou parte delas no diagrama pertencem a cada um dos blocos. 

b) Obter uma matriz de rotaçio para cada blo

Ob cristalino. Estas matrizes aplicadas aos versares re -
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presentativos dos polos (hkl) pertencentes a cada bloco, 

deve levâ-los a coincidir com os seus respectivos polos 

padrão a menos dos erros inerentes ao processo de medidas. 

Este processo fornece então a posiçao de cada bloco com 

relação ao sistema coordenado arbitrário que foi estabel~ 

cido na superfÍcie do cristal, e por consequência a orien 

tação relativa entre os blocos. 
+ -Conhecemos os versores X., representaçaci dos 

1 

pelos no mesmo sistema coordenado atravês de seus cesse -

nos 

que 

diretores, eq. (4.2). Sejam A. as matrizes 
+ 1 

levariam cada um dos X. a coincidir com os 
1 

de rotaçao 

seus equi-

valentes no estereograma padrão. Nomeamos a representaçao 
- + dos polos padrao daqui por diante dos versores Y .• 

1 
Assim 

temos: 

+ 
A.X. 

1 1 

+ = Y. 
1 

(4.3) 

Sabemos,por outro lado, que uma rotação em 

torno de um eixo qualquer pode ser decomposta em três ro 

taçÕes independentes em torno dos eixos coordenados X, Y, 

z. A equação anterior pode ser escrita: 

+ 
A.X. 

1 1 

+ = A . A . A . X. 
Y1 X1 Z1 1 

+ = Y. 
1 

(4.4) 

E as matrizes de rotação sao: 

Az = 

A = y 

CDS~ 

sen~ 

o 

CDS~ 

o 
sen~ 

sen~ o 
CDS~ o 
o 1 

o sen~ 

1 o 
o CDS~ 

Ax = 

1 

o 
o 

' o o 
cos~ -sen~ 

sen~ CDS~ 

(4.5) 

+ 
Como exemplo podemos dizer que o versor X. = 

1 

= (001) deveria ser rotado por três passos dos ângulos 

~l' ~l' ~l' de modo a coincidir com o seu equivalente 
+ 
Yi = (001) que por nossa definição do sistema coordenado 

deve estar na direção do eixo z. 
+ 

Para um Único versor X. podemos obter a ma 
1 
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triz de rotaçao que assegura a coincidência, como explÍci

ta na eq, (4.3). Entretanto, temos mais de um plano (hkl) 

para cada um dos blocos, 

Desse modo devemos encontrar a matriz que 

leva um conjunto de versores (ou direçÕes de planos crista 

logrãficos) pertencentes a um bloco, para as posiçÕes mais 

prÓximas possíveis dos seus respectivos padrÕes. 

Para estab~lecer a matri~ A.de transformaçio 
1 

devemos determinar os seus nove elementos. Estes elementos 

são formados por três parâmetros independentes, os ângulos 

$, <1>, '1'. 

~ necessário usar um metodo no cálculo da ma 

triz, que leve em conta os erros inerentes ao processo de 

medida dos ângulos a, 8 com os quais calculamos os cosse 
.,_ 

nos diretores de cada vetor X .• 
1 

Torna-se assim imperativo o uso do método dos 

mÍnimos quadrados para se conseguir a melhor solução de 

compromisso entre os vetares pertencentes a cada bloco. 

Desenvolvemos então um processo de resolução 

baseado no metodo dos mÍnimos quadrados, Com este metodo 

podemos estabelecer os ângulos de desorientação entre blo

cos, separar as linhas (hkl) pertencentes a um e outro blo 

c o. 

~ principio básico do metodo desenvolvido que 

a melhor solução para a rotação conjunta dos versores de 

cada.bloco e aquela onde a soma quadrática dos desvios dos 

ângulos que fazem entre si os versares jã rotacionados e 

os seus respectivos-padrÕes for a menor possivel. 

gi_ro como: 

M a 
X 

n 

L 
i=l 

Podemos exprimi-la para pequenos ângulos de 

n 

L 
i=l 

2 sen ô. = n -
1 

IA (<I>)X.,Y.I 
X 1 1 

2 

n 

L 
i=l 
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n + + 2 
My a n - L IA (1/J) X .• y. I 

i•l y 1 1 

( 4. 6) 
n +· .. 2 

M a n - L IAZ(cjl) X •• y. I z i•l 
1 1 

onde n ê o nÚmero de planos (hkl) envolvidos em cada câl 

culo. Entio a melhor soluçio imp~e 

dM dM dM 
X o 

__ Y o z o - = = = ( 4. 7) 
d<l> dl/J dcjl 

Escrevemos 

dM n 
1 X L 

... + d ... .. 
-'= (A X. • y.) (A X. • y.) = o 

2 d<l> i=l X 1 1 d<l> X 1 1 

1 
dM n d .. -'L L 

+ .. ... - 2 = (A X .• Y. ) (A X .• Y.) = o 
dl/J i=l y 1 1 dl/J 

y 1 1 
( 4. 8) 

1 dM n ... ... d ... .. z L = (A X •• Y. ) (A X .• Y.) = o 
2 dcjl i=l 

z 1 1 dcjl z 1 1 

Decompondo cada uma das partes vem: 

1 o 0-
. I 

xli I. I xl ., ... I 1 I 
A x. o c os<!> -sen<l> ' 

x2i c os<!> x3i sen<l> I = 
(2i 

= -
X 1 

o sen<l> c os<!> x3. x2i sen<l> + x3i c os<!> 
·i 1 1 

cosl/J o -senl/J xlir xli cosl/J - x3i senl/J ... 
A X. = o 1 o x2i = x2i y 1 

senl/J o cosl/J x3i xli senl/J + x3 i cosl/J 

.. coscjl (-sencjl) o xl i xli coscjl - x2i s en <P 

A X. - sencjl coscjl o x2i = xli sen<P + xzi cos<P z 1 

o o 1 x3i x3i 
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a 4> Ide t I X 2 i Y 2 i 1] 
2 

x3i Y3i 

' 

(A)i.Yi) ~<!> (A)i.Yi) = <!>. ·rdetiX2i y2ill2 

x3i Y3J 

- [(x2iy2i+X3iy3i). (XliYli+X2iy2i+X3iy3i)J + 

+ (<xliYÜ + x2iy2i + x3iY3i)J · [det lx2i 

x3i 

Revendo cada termo e definindo novas igualda-

cies, vem; 

X.=liLI 
1 1 

X.Y. cos (ex.)= S. 
1 l 1 1 

... 
ou mÕdulo de X •• 

1 

ex. 
1 

e o ângulo entre 
... ... 

(X . ' y. ) 
1 1 

Y. a I"Y .1 
1 1 

onde 
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-+ -+ 
A X .. Y. • (X 1 .cos~-x 3 .sen~)Y 1 . + Y 2 .x 2 .+(x 1 .sen~+X 3 .cos~)Y. y 1 1 1 1 1 1 1 1 1 31 

Para <!> << l sen<l> cos<l> "' 
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-> ~ 

onde X. (x), Y. (x) significa projeção dos dois vetores no 
1 1 

plano perpendicular ao eixo X, e 

a. (x) = Á(j{. (x) • y. (x)) 
1 ~ 1 1 

xzi y2i 
-+ (x) -+ (x) 

det - X. 

" 
Y. = v. 

1. 1. 1. 

x3i y3i 

Assim, escrevemos finalmente: 

1 

2 

n 

I I (V. (x))Z - S. (x)s.l + 
1 1 1 i=l 

1 
dM n 

l<v.<Y))Z s. (y)s.l v 1jJ I -- - --· = 
2 dlji i=1 

1 1 1 

(x) 

n I V. (x) S. = O 
. 1 1 1 ].m 

n 
v.<Y)s. + I o = 

i=l 1 1 

(4. 9) 

1 
dM n 

(V.(z))2 s.<z)s.l 
n 

v.<z)s. z 
<!> I I 2 - + = 

1 1 1. 1. 1 dcj> i=l i=l 
o 

Destas relaçÕes acima sao encontrados os âng~ 

los de rotação. Devemos, entretanto, fazer uma breve anâli 

se das equaçoes nas suas forma~ mais expl!cita·s p·ara cada 

limite. 

Exp1icitanto o ângulo ~vem: 

~ = 
n 

I 
i= 1 

v.<x).s. I 
1 1. 

n 

I 
i=l 

I (V. (x)) 2 - S. (x) S. I 
1 1. 1. 

<;'~ 
1 

X.Y. X.(x) Y~x) cos(a.) sen(a.(x)) 
L1= 1 1 1 1 1 1 

~~ -----------------------------
<;'n ( (x))2 (x))2 2 (x) (x) (x) (x) 
L X. (Y. sen (a. )-X.Y •• X. Y. cos(a.) cosa 
i=l 1 1 1 1 1 1 1 l • i 
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1 
tg(a. (x)) 

1 

[

X. (x) Y. 
1 1 - -

X. Y. 
1 1 

. 2 
(x) sen (a. 

1 

cos(a.(x))cos(a.) 
1 1 

Se definirmos K. a 
1 

X. (x) Y. (x) 
1 1 

X. Y. 
1 1 

=vi (x) [sen(ai (x))] 

si cos(a. (x)) 
1 

= 

V. (x) 
1 

s o 

1 

Então, escrevemos: 

<!> = 
n 

l [ ,_: ;] tg 

i= 1 

(a.(x)) 
1 

cos(a. (x)) cos(a.) 
1 1 

X 
tg (a.) 

1 

= 

Analisemos a igualdade para n = 1, ou seja, 

tomando um Único plano (hkl) de polo representativo situ~ 

do no equador da esfera ·de projeção que tem o eixo X corno 

norte-sul, que equivale dizer a. (x) 
= a. Fig. (9 ) . o 

(x) (x) 1 1 

Ainda X. = X i' Y. = y o • vem: 
1 1 1 

<!> 
1 1 tg 2 = = - tg a = a a 

2 
1 

2 tg a-

para pequenos ângulos. A assertiva inicial do problema. 

Esta relação torna evidente o fato de que 

se o polo estâ no grande círculo do equador, seu desloca 

menta angular n; superfÍcie di esfera de projeção coinc! 

de com o ângulo do eixo de rotação. Em qualquer outra p~ 

sição o polo terã um deslocamento menor. 

Fica assim estabelecido um metodo geral p~ 

ra orientação a pequenos ângulos de cristais compostos 

de um Único bloco, ou para estabelecer a orientação rela 

tiva entre blocos de um mesmo cristal. 
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Os cálculos sao realizados com o auxílio de 

um computador. 

4.2.4) Cálculos 

Nas equaçoes (4. 9) n 
~ 

e o numero de planos 

(hkl) envolvidos nos cálculos dos ingulos de rotaçio do 

conjunto de polos, ~ ,$ .~. Deste modo, se pretendemos es 

t•belecer a orientaçio a pequenos ingulow de um cristal 

constituÍdo de um Único bloco, n ê igual ao número -de 

elipses que aparecem no filme. Se, por outro lado, o cris 

tal tem dois blocos e no filme temos dez pseudo-elÍpses 

como e o caso de um cristal de Lif que usamos para verif~ 

caçio do m;todo, devemos entio estabelecer os valores de 

n para cada bloco n 1 , n 2 , de modo que n
1

+n 2 =10. 

No segundo caso, o processo de estabelecer o 

valor de n para cada bloco, e dizer se um determinado 

(hkl) pertence a um bloco ou outro, 

tativa e erro. 

~ 

e um processo de ten 

Teoricamente deveriam ser testados todas as 

combinaçÕes passiveis, o que nos levaria a um nÚmero mui 

to grande de cálculos. Entretanto, a tabela III sugere as 

combinaçÕes mais prováveis. O cálculo do desvio m;dio qu~ 

drático em cada combinaçio ; o indicador da melhor ou pior 

escolha. 

Apresentamos aqui um fluxograma do programa 

usado nos cálculos~ uma listagem em linguagem Fortra~ no 

apêndice II. Os resultados finais aparecem na Tabela VII. 

O fluxograma, ou diagrama de blocos, foi di 

vidido em três partes de modo a faciliiar a sua compreen-

sao. 

PARTE I- (fig.lO) fc composta dos seguintes 

blocos: 

Bloco de Entrada de Dados Os dados sao du 

as matrizes formadas por cossenos diretores que chamamos 

mat.riz padrio e matriz experimental. Na matriz padrio os 

cossenos diretores sio calculados a partir dos Índices de 
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Miller dos planos que forem considerados no diagrama apos a 

indexação do filme, Eles são dados na forma h/D, k/D, ~/D 

onde D ~ (h 2 + k 2 + ~ 2 ) 112 , A matriz experimental é encon -

trada pelo conhecimento dos ângulos a. e e. como explÍcito 
. 1 1 

nas equaçoes (4,2). 

Bloco HipÓtese : Aqui é determinado para cada 

cálculo a ser feito, que planos (hkt) pertencem aos vãrios 

blocos cristalinos, Camo um exemplo, podemos dizer que na 

hipÓtese 1 o plano de n9 8 pertence a um certo bloco; na 

hipótese 2 ele pode pertencer a outro bloco. 

PARTE 2 - Esta parte e o nÚcleo principal do 

programa, Ela permite calcular os ângulos ~ , ~ , ~ de ro 

tação (c~amados no programa, A
4

, B
4 

e c
4

) por aproximaç;es 

sucessivas. ~ conveniente nesta exposiçio dividir os pro -

cessos de câlculo em dois estágios para melhor entendimen

to. (Figs, 11 e 12), 

Primeiro estâgio: O processo começa pela matriz de medidas 

X(o) e pela matriz padrão Y. A sub-rotina ANG (pequenos â~ 

gulos) ou GRANG (caso geral) calcula a partir das equaçÕes 
(") (") (") 

(4.9) os ângulos 6~ 
1 

, 6~ 
1 

, 6~ 
1 

que servem para a 

construção da matriz de rotação A1l), produto das matrizes 

elementares A A A • Aplicando as rotaçÕes (6~(i), 6~(i), 

6~(i))ã matri~ y ~(o) obtemos a matriz X(l), 

Escrevemos: 

A • (1) - . - • . d - y matr1z X esta ma1s prox1ma da matr1z pa rao , entre-

tanto, devemos repet~r este. processo de maneira iterativa 

pelo circuito ( lop) direito (CD) na figura (13). E o pro

cesso pode ser escrito, 

São comparados, todas as vezes, os valores dos ângulos 

6~(i) 6~(i) 6~(i) com um valor predeterminado, arbitraria 

mente escolhido, que chamamos de valor de precisão. 
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- (i) (i) (i) 
Segundo estágio: se os valores dos angulos ll<l> li<P lllji 

em uma dada iteração forem inferiores ao valor de precisão 

estabelecido, voltamos à matriz X(o) (que foi guardada em 

memÕria sob o nome G) e aplicamos urna rotação que e a sorna 

de todas as rotaçoes sucessivas anteriores, ou seja: 

A4 - ll4> = ~ 
M (i) 

1 

B4 - li<P = L llcj>(i) 

i 

c4 = lllji = L lllji(i) 

i 

circuito esquerdo 

(CE) na Fig. ( 13). Por causa da soma dos valores preceden

tes, o critêrio de precisao não pode ser satisfeito, o que 

leva mais urna vez o processo a percorrer o circuito direito. 

Isso permite confirmar se estamos suficientemente perto da 

Este 
~ 

dado no (loop) passo e 

solução. Nesse caso os resultados são enviados para a parte 

3, senao o processo iterativo continua. De qualquer modo,o 

criterio de decisão (N
1 

= 2?) do esquema permite terminar 

o câlculo somente 

circuito esquerdo 

a menos que X(O) 

depois de o 

seguido de 

se encontre 

processo ter percorrido o 

urna vez no circuito direito, 

tao perto de Y, que a precisao 

seja atingida jã na primeira iteração. f importante a veri

ficação dos valores A4 , B4 , c
4 

porque trata-se de uma rota

ção total que e a soma de rotaçÕes pequenas sucessivas. Pa 

ra um monocristal, a rotação total de um bloco relativa aos 

outros não chega a ser muito alta (menos de 19 a 29), 0 que 

permitiria ainda trabalhar com um sistema linear nos ângulos 

e lJ! • 
trabalhar no 

Entretanto, o programà feito 

caso de ângulos grandes. 

permite tambern 

Os esquemas das figuras (13a) e (13b) ilustram 

um dado processo para um dos ângulos. Na figura (13a) 

meiro estágio) a precisão, representada simbolicamente 

(pri-

por 

um segmento no desenho, ~ 

e atingida depois de quatro itera -

çoes. No segundo estágio, o circuito esquerdo permite uma 

aproximação da solução suficientemente boa, o que e verifi-
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cado pelo circuito direito, 

PARTE 3: Aqui sao impressos os resultados rela 

tivos a c~da hip~tese sugerida. Nesta parte tambim i testa

do se todas as hip~teses foram examinadas. 

4. 2, 5) Testes do Programa 

De modo a analisar os resultados obtidos pelos 

Câlculos computacionais foram realizados vârios testes no 

programa. 

Teste 1: O objetivo deste teste e verificar o 

bom funcionamento do metodo quando realizamos rotações in 
- .. dependentes. Dez vetores padroes Y. correspondentes a dez 

1 

planos cristalogrificos esc6lhidos ao acaso, s~o girados p~ .. 
ra simular os vetores medidos X .• Os valores de rotaçao sao 

1 

então conhecidos de antemão, e o programa deve, a partir .. 
dos X. voltar aos valores iniciais 

1 

de maneira sisternâtica para vârios 

.. 
Y .• O teste foi aplicado 

1· 

valores de rotaçao ao r~ 

dor do eixo x, Os resultados s~o apresentados na Tabela IV. 

Devem ser registradas as seguintes observaçÕes: a velocida

de de convergência aumenta como seria razoável supor, quan

do os ;ngulos de rotaçio sio_ m~nores; portanto, de maneira 

inversa com relação ao ângulo de rotaçao. Foi necessária a 

utilizaç~o da precis~o estendida do computador, Mesmo em um 

sistema que consideramos livre de erros experimentais,vemos 

que o desvio quadrático não ê nulo devido ao arredondamento. 

Teste 2: Neste teste foram calculados os ângu

los de rotaç~o para virias conjuntos com planos diferentes, 

os que foram previamente rotados no Teste 1 de ângulos pr~ 

determinados, Os valores impostos e os calculados figuram 

na Tabela V, assim como os desvios ocasionados pelas aproxi 

maçÕes do programa. Esses desvios são o bastante pequenos 

para serem aceitáveis, sendo praticamente independentes dos 

planos integrantes de cada conjunto, 
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Teste 3: Mediante este programa pode-se deter 

minar que planos (hki) pertencem a um ou outro bloco cris

talino. Para isso, calculamos o desvio quadrático entre os 

versares dos planos correspondentes as linhas medidas ( si 

muladas no teste) e os versares das direç~es padr;es. Se 

este desvio for por exemplo, maior do que 29, deve haver 

um (ou mais) planos do conjunto que pertencem a um bloco 

diferente. 

Neste teste, portanto, uma lista de planos 

foi dividida em dois blocos, cada um sendo girado separad~ 
+ 

mente. Temos na verdade dois conjuntos de vetares Y, - p~ 

dr;es que apÓs duas rotaç~es diferentes formam dois conju~ 
+ 

tos distintos de vetares ''medidos'' X .. Como no teste 1, o 
1 

programa deve a partir dos i. voltar aos vetares iniciais 
+ 1 

Yi. A diferença ê que agora na realização deste processo 

um dos blocos cont~m planos que nao lhe pertence, enquanto 

que o outro contêm menos planos que originalmente. Exempl~ 

ficando, para melhor compreensio: tomamos dez planos cris

talogr~ficos e fazemos uma divisio aibitriria em dois con

juntos de planos que chamamos blocos. Cada um desses blo 

cos possue cinco planos, e são girados de rotaç~es difere~ 

tes. Informamos ao programa que os planos dos blocos sao 

agora 4 e 6. Um bloco tem menos planos que originalmente e 

o outro tem o seu nÚmero de planos aumentados com um plano' 

estranho rotado diferentemente do resto do conjunto. Foram 

testadas vârias composiçÕes inclusive o caso em que um Úni 

co plano ê introduzido em um bloco de muitos planos. Vá 

rias foram as possi~ilidades testadas e os resultados" sao 

apresentados nas figs. (14) e (15). Dos gráficos podemos 

observar que: o desv~o aumenta linearmente com o ângulo de 

rotação; a ordem de grandeza do desvio para ângulos de ro 

tação de 19 a 39 não ê função dos Índices de Miller dos 

planos, com exceção das direç~es cristalográficas paralelas 

ao eixo de rotação geral; a ordem de grandeza do desvio não 

varia muito com o n~merO de planos do bloco. 

Nos gráficos podemos ver a contribuição máxi

ma do erro de arredondamento e a introduzida por um plano 
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estranho. Com dados experimentais reais nos obtemos resulta 

dos para desvios cujos valores permitem determinar se no 

conjunto de planos proposto para formar um determinado blo 

co existe ou não um plano estranho ao conjunto real. 

Teste 4: Os resultados apresentados nos testes 

anteriores dizem respeito a rotaçÕes por pequenos ângulos • 

Este método pode ser entendido para ângulos de rotação maio 

res, embora este câlculo não apresente muito interesse para 

o estudo dos diagramas de Kossel, jâ que como vimos, os an

gulos de rotaçao entre blocos e bastante pequeno, nao sup~ 

rior a, digamos, 29, se considerarmos tambêm o caso em que 

existem sub-grãos no exemplar. O cálculo foi assim mesmo 

realizado, devendo usar um outro processo que para rotaçÕes 
• 

a grandes ângulos seia convergente. 

A opção natural e usar as clássicas matrizes 

de rotaçao com o limite inferior estabelecido a 59, 

portanto, dos erros experimentais. 

longe, 

Como no ~este 1, alguns planos compondo dois 

blocos distintos foram rotados de ângulos conhecidos e en 

tão foram acionados os dois processos de rotação angular. 

Os resultados são apresentados na Tabela V. Quando os tres 

ângulos de giro estão perto deste valor (59), ou a valores 

inferiores, ~ entio .usado o m~todo dos rn!nimos q~adrado_s. 

Os desvios encontrados para os dois blocos 

asseguram a precisao dos processos. 

4.3 - DISCUSSÃO 

No trabalho de v.v. ARISTOV 
10 

et al. (1973) 

apresenta-se uma anãlise 

por GINDIN et al. (1970), 

VASILJEV & IVANOV (1970). 

critica dos resultados conseRuidos 

KOSTYUKOVA et al. (1971) e 

Nesse artigo V.V, ARISTOV mos-

tra-se teoricamente que os métodos desenvolvidos pelos 

outros autores eram fundantentalmente incorretos. 

Este autor apontou como razoes para as incor

reçoes nos outros trabalhos, o fato de que não foram leva

dos em conta a direção da projeção do eixo de rotação no 

plano difratante, e a direção da fronteira entre os blocos 
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com relação a descontinuidade da linha de pseudo-Kossel. 

Ele introduziu então dois ângulos y e 8 definidos na fig. 

16 , e apresentou as duas fÓrmulas para determinar os an

gulos entre os mesmos planos cristalinos em blocos vizi -

nhos, no caso em que os planos de reflexão são paralelos 

ã superfÍcie do cristal: 

m = 
R 

o seny mA • 2Aocosy -
(A + D) 
~~ 2 ~ osenytanB 
sen e 

onde mR era o deslocamento radial e mA o azimutal. 

Entretanto, uma s~ reflex~o nao e suficiente 

para determinar o ângulo entre blocos, desde que a descon 

tinuidade nas linhas de Kossel e devida ã rotação dos 

blocos sobre a projeção do eixo de rotação no plano refle 

tante. Por isto, esses autores pretenderam solucionar os 

problemas do ângulo de desorientação entre blocos, da di 

reçao do eixo de rotação, da direção da linha de frontei

ra no ponto da descontinuidade da linha de difração, fa -

zendo uso de mÚltiplas exposiçÕes. 

4.3.1- Apreciação CrÍtica da Abordagem do Problema das 

Fronteiras Cristalinas. 

Embora tenham feito restriçÕes a~s trabalhos 

anteriores, ARISTOV et al. obtiveram seus resultados no 

problema da desorientação entre blocos cristalinos de um 

tratamento similar aos seus antecessores, uti.lizando sea 

mentes muito restritos das curvas na região das desco~ti

nuidades. Desse modo, esses autores também cometeram in 

correçoes inerentes a esta abordagem do problema. 

O trabalho que desenvolvemos aqui possue nes 

se sentido, muito maior generalidade. Vale a pena, entao, 

estabelecer um paralelismo entre os resultados apresenta

dos nos dois casos: 

i) Aqueles autores levaram em consideração 

nas medidas, somente segmentos das linhas de pseudo-

Kossel no filme, ao contrãrio do presente trabalho que 
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toma em conta a pseudo-elÍpse completa. 

Pela natureza do problema, as medidas feitas 

sÕ sobre esses segmentos devem introduzir erros bem maio -

res nos resultados. Esse efeito ê agravado porque as linhas 

que formam as pseudo-elÍpses não são interrompidas brusca

mente dificultando assim a medida da dist;ncia de superpos! 

çao (o mA de Aristov), Ao contr;rio, a intensidade diminui 

gradativamente atê o escurecimento de fundo do filme,No me

todo usado neste trabalho, esse efeito não tem nenhuma con 

sequencia, jâ que mA não intervem na teoria. 

ii) O método usado por ARISTOV et al. também 

tem- inconvenientes quando ê medida a dist;ncia radial (mR), 

Na maioria dos casos, ver fig. (l6),os segmentos das liRhas 

de pseudo-Kossel no filme, não são segmentos de círculos 

concentricos, mesmo no caso de planos paralelos ã superfi 

cie cristalina e ao filme. Por esse motivo, pode-se obter 

diferentes resultados na medida de dist;ncias radiais num 

mesmo segmento da linha de pseudo-Kossel no filme. Em outros 

termos também mR ê um parâmetro bastante mal definido. 

iii) NEI-'XAN e SHRIER (1970), e também ARISTDV 

et al. , usaram o mêtodo de dupla exposição para obter os 

cossenos diretores de alguns raios difratados por certos 

planos cristalogr;ficos, Os raios tocariam o filme em pon -

tos de descontinuidade da linha, As pseudo-elipses eram in 

terrompidas por anteparos conve~ientemerite colo~adris. 

Este mêtodo permite a determinação mais preci

sa do.ângulo de Bragg para cada plano difratante e por con 

sequencia, os parâmetros de rede. 

No caso de um cristal formado por blocos, 'ARI~ 

TOV usou o mesmo artifício para determinar o ;ngulo 

planos de mesmo Índice de Miller, mas pertencentes a 

entre 

b-lo-

cos diferentes, Estes ;ngulos possibilitaram estabelecer o 

eixo de rotação dos blocos, o que permitiu a determinação 

dos dois par;metros angulares da fronteira cristalina. 

O método desenvolvido neste trabalho encontra 

a matriz de rotação para cada bloco em separado, 
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iv) O enfoque dado por ARISTOV et. al. ao pro-

blema da orientação relativa entre blocos cristalinos 

em conta nos seus cálculos algumas das pseudo-elÍpses 

toma 

que 

aparecem no filme, o tratamento desenvolvido neste trabalho 

abrange todas as curvas no filme, reproduzindo-as analítica 

mente, e permitindo alêrn do mais, a identificação dos blocos 

na parte iluminada da amostra, assim corno a orientação de 

cada um deles com relação ã superfície do.cristal. 

4.4. CONCLUSÃO 

Neste trabalho desenvolvemos um rnêtodo analÍti

co para interpretar os diagramas de pseudo-Kossel, que perrni 

te estabelecer a orientação relativa dos blocos, assim como 

o n~mero dos mesmos na amostra.· Este rn~todo consegue superar 

alguns dos inconvenientes de métodos anteriores e deve possuir 

uma precisão bem mais elevada como foi explicado anteriormen 

te. 

A aplicação deste rnêtodo ao caso de um cristal 

de LiF, cujo diagrama de Kossel na direção (001) ê apresent~ 

do na fig. (14), permitiu decidir que ele está formado por 

dçis blocos principais girados entre si e obter toda a infor 

mação sobre a orientação dos mesmos. 

Deve-se observar que todo o cálculo feito pr~ 

supÕe o estrito paralelismo do filme e da superfÍcie crista

lina, que por sua vez tem a direção do plano cristalográfico 

(001). Sem dÚvida, esta ê a maior fonte de erros dos resulta 

dos, já que o paraleli~rno filme-cristal pode ser assegurado 

apenas dentro de erros da ordem de alguns poucos graus. 

A equação (1.4) usada nos câlculos,_ARISTOV 

et al (lO) 
deve ser generalizada para 

posição, o que aliãs foi realizado por 

o filme em qualquer 
47 

W.A. KELLER , ernbo-

ra nos tenha sido comunicada 

vam concluÍdos. 

quando estes cálculos já esta-

A equaçio gene~alizada poderia ser usada, toman 

do-se A, D, y', B' como parâmetros adicionais de ajuste no 

mêtodo dos mÍnimos quadrados, o que permitiria levantar a 

maior fonte de erros dos nossos resultados. 
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TABELA I 

GERADOR: 

Tensão de aceleração dos eletrons 

Corrente de filamento 

Corrente do feixe 

Alvo 

Diametro do foco 

Distancia cristal-foco (D) 

FILMES: 

Distância cristal-filme (A) 

Tipo 1 - Medical type 3M 

DimensÕes 30 x 24 cm 

Dupla camada 

Tempo de exposição - 5 minutos 

50 kV 

600 mA 

150 \lA 

Cu 

50 )Jm 

3,0 mm 

74,8 mm 

Revelador e Fixador Kodak raios-X tempo 18°C 

Lavagem em água corrente 2 horas. 

Tipo 2 - X-Ray Industrial type Safety filme Ro - Kodak 

DimensÕes 12,5 x 17,8 cm. 

Dupla camada 

Tempo de exposição - 10 horas 

Revelador e Fixador Kodak raios-X tempo 12°C 

Lavagem'~m água corrente 30 minutos 



TABELA II 

PI.ANJ l':NDICES 
ÂNGUIDS MEDIOOS 

(hiU) a f3 
-

1 (0 2 4) 28.90 0.00 

2 (O O 2) 2.00 5.75 
-

3 (2 2 4) 37.00 42.90 

4 (2 o 4) 26.90 86.00 

5 (2 2 4) 34.35 132.60 

6 (O 2 4) 25.10 179.60 

7 (2 2 4) 34.55 226.60 

8 (2 o 4) 27.10 274.00 
-

9 (2 2 4) 37.10 316.90 

lO (O O 2) 3.45 352.40 



'TABELA III 

i,.~,o I 1 I 2 3 4 5 6 7 8 9 10 ' _,, 
I 1 

,. .. ... 
I ' 

I 2 \26.01 2S.S7 0.56 

I 3 2~.2:0 2-L03 0.11 I 35.<2 35.26 0.16 ----. 
I i 

24.48 24.09 O.Jj ' 4 !36.13 36.87 o. i4 25. 7.:0 24.09 0.35 

! 5 1~5.55 56.73 0.23 i 35.43 35.25 0.22 48.55 48.19 0.35 i2-Lll 24.09 -0.02 

I 6 s2.9s sJ.lJ o. ta I 26.94 26.57 -o.J7 57.36 56.79 -o·.57 36.52 36.87 o.3s 24.31 24.09 -0.22 I 
' o.ú ' I 7 55.93 56.79 0.14 35.93 35.26-0.72 71.41 70. 53 -o . .33 56.65 56.79 48.74 48.19 -0.55 24.44 24.09 -0.35 

I 8 35.60 35,87 0.27 27.21 26.57 -0.64 s1.21 56.79 -o . ..;.s 152.95 53.13 0.18 57.72 56.79 -0.93 37.75 36.87 -0.83 24.93 24.09 -0.84 

i 
5 124.21 24.05 0.20 Js.at 35.26 -o.ss \48.45 48.19 -o.25 56.61 56.79 0.18 71.29 70.53 ~0.76: 57.61 56.79 -0.62 49.08 45.19 -0.89 24.15 24.09 -o.OG 

) 10 z~.sa zs.s1 t.J3 1.57 34.89 35.26 à.37 26.-B 26.57 0.14 36.96 36.87 -0.09 .28.38 2ó.57 -1.81 36.56 36.87 0.31 26.58 26.57 -Q.Ol 34.34 35.26 0.92 

'I:abe..la .m - â.-,:;ulos entre os vários pl..aoos 

* caJo~la<bs •• tahel adce -· diferença 



TABELA ( IV) TESTE 1 

ROTAÇÃO AO REDOR DE (100) 

ÂNGULO 
N1 DE 

/:;0(1) /:;0 DESVIO 
Rfl'I'Ariín 

1 -0.104269 E002 

2 0.427010 EOOO 

0.10 E002 3 -0.316088 E-04 -0.999999 E001 0.649549 E-02 

o -o. 999999 E001 

1 -0.733711 E-08 

1 -0.100040 E001 

2' 0.406350 E-03 

0.10 E001 3 0.519436 E-08 -0.999999 EOOO 0.635271 E-02 

o -0.999999 EOOO 

1 -0.650335 E-08 

1 -0.100000 EOOO 

2 ).394031 E-06 

0.10 EOOO o -0.999999 E-01 -0.999999 E-01 0. 672672 E-02 

1 -0.296507 E-08 

1 -0.999999 E-02 

2 -0.472183 E-08 

0.10 E-01 o -0.99999'.) E-02. -0.999999 E-02 0.668111 E-02 

1 -0.197302 E-08 

0.10 E-04 1 -0.999427 E-OS 0.000000 EOOO 0.413777 E-02 



-PLANOS ENVOLV_: 
NOS CÁLCULOS ÂNGULOS DE ROTAÇÃO ll8 M ó'l' ~svto 

0.30 E001 0.10 E001 0.50 EOOO 0.2999 E001 0,9999 EOOO 0,5001 EOOO 0.2019 E-02 

1,23 0.30 EOOO 0.10 :EOOO 0.50 E-01 0.2999 EOOO 0.9997 E-01 0.5009 E-01 0.2472 E-02 

0.30 E-01 0.10 E-01 0.50 E-02 0.2999 E-01 0.9985 E-02 0.5071 E-02 0.2019 E-02 

0.30 E001 0.10 E001 0.50 EOOO 0.3000 E001 0.9999 EOOO 0.5000 EOOO 0.2191 E002 

4,5,6,7,8,9,10 0.30 EOOO 0.10 EOOO 0.50 E-01 0.3000 EOOO o. 9997 E-01 0.4996 E-01 0.3369 E-02 

0.30 E-01 0.10 E-01 0.50 E-02 0.2999 E-01 0.1000 E-01 0.4996 E-02 0.3237 E-02 

0.30 E001 0.10 E001 0.50 EOOO 0.2999 E001 0.9999 EOOO 0.5000 EOOO 0,1915 E-02 

1,2,3,4,5 0.30 EOOO 0.10 EOOO 0.50 E-01 0.3000 EOOO 0.1000 EOOO 0.4998 E-01 0.3667 E-02 

0.30 E-01 0.10 E-01 0.50 E-02 0.2999 E001 0.1000 E-01 0.5049 E-02 0.2472 E-02 

0.30 E001 0.10 E001 0.50 EOOO 0.3000 E001 0.9999 EOOO 0.5000 EOOO 0.2708 E-02 
6,7,8,9,10 0.30 EOOO 0.10 EOOO 0.50 E-01 0.2999 EOOO 0.9994 E-01 0.4999 E-01 0.3987 E-02 

-
0.30 E-01 0.10 E-01 0.50 E-02 0.2999 E-01 0.9909 E-02 0.4986 E-02 0.1915 E-02 



TABELA V I TESTE NQ 4 

BLOCOS ROTAÇOES INICIAIS ENCONTRADAS DESVIOS 

81 0.400 E02 -0.400 E02 

1 <h o .133 E02 -o .133 E02 0.000 EOOO 
i •. r. 
I 

1/JI 0.666 E01 -0.666 E01 

82 -0.333 E01 0.333 E01 

2 <h -0.200 E02 0.200 E02 0.1105 E-02 

l/!2 -0.444 E01 0.444 E01 

PROCESSO DE CONVERGENCIA -
BLOCO N1 l\8 

NQ 
li<P llljJ DESVIOS 

ANGULO NOMERO 1 GRANDE 

1 1 -0.418 E002 0.000 EOOO 0.000 · EOOO 0.407 E002 
ANGULO NOMERO 2 GRANDE 

1 2 O. 546 E-07 -o. 140 EOOO 0.000 EOOO o. 133 E002 
1 3 o. 392 EOOO 0.669 E-01 -0.412 E001 o. 174 E001 

1 4 0.996 EOOO 0.348 EOOO -0.395 EOOO 0.914 EOOO 

1 5 0.929 E-01 0.362 E-01 -0.112 E001 . o .476 EOOO 
1 6 0.269 EOOO 0.990 E-01 -o. 106 EOOO o. 24.'3 EOOO 

1 7 0.252 E-01 0.957 E-02 ~0.306 EOOO o .129 EOOO 
f 

1 8 o. 731 E-01 0. 272 E-01 -0.288 E-01 0.677 E-01 

1 9 0.687 E-02 0.258 E-02 -0.833 E-01 0.353 E-01 

1 10 o. 199 E-01 0.745 E-02 -o. 784 E-02 O. 183 E-01 

1 ll o. 187 E-02 0.703 E-03 -0.227 E-01 0.957 E-02 
1 12 0.542 Hl2 0.203 E-02 -0.213 E-02 0.482 E-02 

1 l3 0.510 E-03 o. 191 E-03 -0.618 E-02 0.234 E-02 

1 14 o. 147 E-02 0.553 E-03 -o. 582 E-03 O. 135 E-02 
1 15 o. 139 E-03 o. 521 E-04 -0.168 E-02 0.234 E-02 

1 16 0.402 E-03 o. 150 E-03 70.158 E-03 o. 156 E-02 

1 17 0.378 E-04 o. 142 E-04 -0.458 E-03 o. 135 E-02 

1 18 o. 109 E-03 0.410 E-04 -0.432 E-04 o. 174 E-02 



• TABELA VI- CONTIN.PAG 2 - PROCESSO DE CONVERGENCIA 

BLOCO N1 118 
N9 

L1<p Lli/J DESVIOS 

1 19 o. 103 E-04 o. 387 E-05 -0.125 E-03 o. 110 E-02 

1 20 o. 298 E-04 0.112 E-04 -o. 117 E-04 0.110 E-02 

1 o -0.400 E002 -0.134 E002 -o. 621 E001 o 21? EOOO 
1 1 -0.913 E-01 0.833 E-01 -0.387 EOOO 0,236 EOOO 

1 2 0.926 E-01 0.344 E-01 o. 591 E-01 0.110 EOOO 
-

1 3 -o. 141 E-01 -o. 530 E-02 -o. 105 EOOO 0.574 E-01 

1 4 0.252 E-01 0.943 E-02 o. 161 E-01 0.299 E-01 
1 5 -0.384 E-02 -o. 144 E-02 -0.287 E-01 o. 155 E-01 

1 6 0.686 E-02 0.257 E-02 0.438 E-02 0.785 E-02 

1 7 -o. 104 E-02 -0.393 E-03 -0.783 E-02 0.435 E-02 

1 8 o. 187 E-02 0.701 E-03 o .119 E-02 0.234 E-02 

1 9 -o. 285 E-03 -0.107 E-03 -0.213 E-02 o. 206 E-02 

1 10 0.509 E-03 o. 191 E-03 0.325 E-03 o. 174 E-02 

1 11 -0.777 E-04 -0.291 E-04 -0. 581 E-03 o. 206 E-02 

1 12 0.138 E-03 0.520 E-04 o. 886 E-04 o. 156 E-02 

1 13 -0.211 E-04 -0.792 E-05 -o. 158 E-03 o. 206 E-02 

1 14 o. 377 E-04 o. 141 E-04 o. 241 E-04 o. 191 E-02 

1 o -0.399 E002 -o. 133 E002 -0.666 E001 O. 134 E-01 

1 1 -o. 139 E-01 0.301 E-02 -0.155 E-01 O. 176 E-01 

1 2 0.371 E-02 O. 139 E-02 o. 128 E-01 0.823 E-02 

1 3 -0.306 E-02 -o. 114 E-02 -0.423 E-02 0.383 E-02 

1 4 o. 101 E-02 0.379 E-03 0.349 E-02 o. 221 E-02 

1 5 -0.834 E-03 -0.313 E-03 -o. 115 E-02 0.000 EOOO 

1 6 0.275 E-03 0.103 E-03 0.952 E-03 o .156 E-02 

1 7 -0.227 E-03 -O.t152 E-04 -0.314 E-03 o .135 E-02 

1 8 0.750 E-04 o. 281 E-04 0.259 E-03 0.234 E-02 

1 9 -0.619 E-04 -0.232 E-04 -o. 355 E-04 0.221 E-02 

1 o -0.399 E002 -o. 133 E002 -0.666 E001 0.206 E-02 

1 1 -0.869 E-04 -o. 117 E-02 o. 171 E-02 0.156 E-02 



TABELA VI- CONTIN.PAG 3- PROCESSO DE CONVERGENCIA 

BLOCO N1 t.e t,q, t.lj! DESVIOS 
NQ 

1 2 -0.409 E-03 -0. 153 E-03 0.527 E-03 0.247 E-02 

1 3 -0.126 E-03 -0.472 E-04 0.467 E-03 o. 191 E-02 

1 4 -o, 111 E-03 -0.418 E-04 0.143 · E-03 o .135 E-02 

1 5 -0.343 E-04 -o. 122 E-04 0.127 E-03 o. 135 E-02 

1 6 -0.303 E-04 -o. 114 E-04 0.391 E-04 0.110 E-02 
. 

1 o -o .400 E002 -0.133 E002 -0.666 EOOl o. 135 E-02 

1 1 o. 175 E-03 -0.870 E-04 0.322 E-03 o .156 E-02 

l 2 -0.769 E-04 -0.288 E-04 -o. 142 E-03 o. 191 E-02 

l 3 0.340 E-04 o. 127 E-04 0.877 E-04 o. 156 E-02 

l o -0.400 E002 -o. 133 E002 -0.666 EOOl 0.000 EOOO 

l l -o. 118 E-04 0.367 E-05 -0.476 E-04 o. 174 E-02 

ANGULO NOMERO 2 GRANDE 

2 l 0.237 EOOl o. 197 E002 0.000 EOOO o. 187 E002 

2 2 -0.983 E-01 -0.323 E-01 O. 311 EOOl . o .149 EOOl 

2 3 o. 736 EOOO 0.293 EOOO -o. 116 EOOO o. 779 EOOO 

2 4 -0.274 E-01 -o. 103 E-01 0.849 EOOO ú.407 EOOO 

2 5 o. 202 EOOO o. 771 E-01 -0.314 E-01 o. 212 EOOO 

2 6 -0.747 E-02 -0.280 E-02 0.231 EOOO o. ll o EOOO 

2 7 0.552 E-o·1 0.207 E-01 -0.853 E-02 . o. 573 EOOl 
~2 8 -0.203 E-02 -0.763 E-03 0.630 E-01 0.301 E-01 

2 9 o. 150 E-.Pl 0.564 E-02 -0.232 E-02 o .155 E-01 

2 lO -0.554 E-03 -0.207 E-03 o. 171 E-01 o. 789 E-02 

2 ll 0.409 E-02 o. 153 E-02 -0.632 E-03 0.349 E-02 

2 12 -o. 150 E-03 -0.565 E-04 0.467 E-02 o. 191 E-02 

2 13 o. 111 E-02 0.418 E-03 -0.172 E-03 o .156 E-02 

2 14 -0.410 E-04 -o. 154 E-04 o. 127 E-02 o. 156 E-02 

2 15 0.304 E-03 0.114 E-03 -0.463 E-04 O. jlO E-02 

2 16 -0.111 E-04 -0.419 E-05 0.346 E-03 ú. 7•31 ~-03 

2 17 0.828 E-04 0.310 E-04 -o. 127 E-04 o. 221 E-0 2 



TABELA VI- CONTIN.PAG 4 - PROCESSO_DE CONVERGENCIA 

BLOCO N1 l'l8 l'l<f> l'l'4J DESVIOS 
NQ 

2 o o. 325 E001 0,200 E002 0.412 E001 o. 139 EOOO 

2 1 0.699 E-02 -0.808 E-01 o. 238 EOOO o. 142 EOOO 
· .. 

2 2 0.569 E-01 0.214 E-01 -0.229 E-01 0.636 E-01 

2 3 -0.547 E-02 -0.205 E-02 0.649 E-01 0.331 E-01 
2 4 o. 155 E-01 0.582 E-02 -0.624 E-02 o. 171 E-Dr 

2 5 -o. 149 E-02 -0.559 E-03 o. 176 E-01 0.901 E-02 

2 6 0.422 E-02 o. 158 E-02 -0.170 E-02 0.455 E-02 

2 7 -0.406 E-03 -o. 152 E-03 0.482 E-02 0.302 E-02 
2 8 0.115 E-02 o. 431 E-03 -0.463 E-03 0.000 EOOO 

2 9 -0. 11 o E-03 -0.414 E-04 o. 131 E-02 o. 156 E-02 

2 10 o. 313 E-03 o. 117 E-03 -o. 126 E-03 o. 206 E-02 

2 11 -o. 301 E-04 -o. 112 E-04 0.357 E-03 0.110 E-02 

2 12 0.854 E-04 0.320 E-04 -0.343 E-04 o. 156 E-02 
2 o 0.333 E001 0.200 E002 o. 441 E001 o. 137 E-01 

2 1 -0.522 E-02 -0.808 E-02 o. 276 E-01 0.184 E-01 

2 2 0.660 E-02 0.247 E-02 -0.825 E-02 
I 

0.905 E-02 
2 3 -o. 197 E-02 -0.739 E-03 0.753 E-02 0.435 E-02 

2 4 o. 179 E-02 0.674 E-03 -0.224 E-02 o. 156 E-02 . 

--z 5 -0.537 E-03 -o. 201 E-03 o. 205 E-02 0.270 E-02 

2 6 0.490 E-03 o. 183 E-03 -0.612 E-03 o. 781 E-03 ... 
. 

? 7 -o. 146 E-03 -0.548 E-04 0.559 E-03 0.206 E-02 
2 8 o. 133 E-03 0.500 E-04 -o. 166 E-03 o. 156 E-02 

2 9 -0.398 E-04 -o. 149 E-04 o. 152 E-03 o. 156 E-02 

2 10 0.363 E-04 o. 136 E-04 -0.454 E-04 o. 221 E-02 
2 o 0.333 E001 o. 200 E002 0.444 E001 o. 191 E-02 

2 1 -0.469 E-03 -0. 142 E-03 o. 835 E-03 o. 156 E-02 

2 2 o. 199 E-03 0.748 E-04 -0.522 E-03 o. 174 E-02 
2 3 -0.124 E-03 -0.468 E-04 0.227 E-03 o. 110 E-02 

2 4 0.543 E-04 0.203 E-04 -o. 142 E-03 o. 156 E-02 



• 

TABELA V I- CONTIN. PAG 5 - PROCESSO DE CONVERGENCIA 

BLOCO Nt i\.8 M lllj! DESVIOS 
NQ 

2 5 -0.339 E-04 -o. 127 E-04 0.619 E-04 o. 191 E-02 
2 o 0.333 E001 o .199 E002 0.444 E001 0.206 E-02 

2 T 0.134 E-04 0.439 E-04 -o. 145 E-03 0.247 E-02 
-2 2 -0.346 E-04 -o. 129 E-04 0.299 E-04 o. 191 E-02 

2 o 0.333 E001 0.200 E002 0.444 E001 o. 191 E-02 

2 1 0.991 E-05 0.496 E-05 -o. 483 E-04 O. 221 E-02 



TABELA VII 

APLICAÇAO DO MtTODO DOS MINIMOS QUADRADOS AO CRISTAL-DE LIF. 

H I POTES E BLOCO J: NUMERO DOS PLA- ANGULOS DE GIRO PARA OS BLOCOS 
! NOS DESVIOS 

. /1 ENVOLVIDOS e cp * 1 1! 1 ,3,4 -0.2220 EOl o. 1493 EOO -o. 4098 E-01 o. 1638 EOO 
1 2 I, 5,6,7,8,9 -0.1778 EOl -0.1537 EOO -0.1846 EOO 0.4708 EOO 

2 1 1 ,3,4,5,6 -0.1904 E01 0.2336 EOO -0.2917 EOO 0.3257 EOO 
-

2 7' 8, 9 -0.1863 E01 -0.4065 EOO 0.?.697 E-01 o. 3771 EOO 
. 1 1 ,3,4,5,6,7,8 -0.1370 E01 0.2186 E-01 -0. 2372 EOO 0.4487 EOO . 

3 
2 9 -0.1753 E01 -0.8189 EOO o. 1073 E01 0.0000 EOO 

4 1 ·2,1,3,4 -0.2126 E01 0.1953 EOO -0.1303 EOO o. 167 5 EOO 
2 5,6,7,3,9 -0.1773 E01 -0.1535 EOO -0.1846 EOO 0.4708 EOO 
1 

5 
2,1 ,3,4,5 -0.2033 E01 0.2556 EOO -0.2440 EOO o. 2241 EOO 

2 6,7,8 -0.1645 E01 -0.2815 EOO -0.2007 EOO 0.3818 EOO 
1 10,1,3 -0.2875 E01 -0.4745 EOO 0.1075 E01 . 0.4427 EOO 

6 
2 4,5,2,6 -o. 1743 E01 0.2176 EOO -0.3090 EOO 0.2229 EOO 

. 7 1 2,1,5,6,9 -0.1978 E01 0.1198 EOO -0.1711 EOO o. 39 58 EOO 
.. 2 3,4,7,8,10 -0.2280 E01 -0.2050 EOO -0.1906 EOO o. 7223 EOO 

1 2,1,3,4,5,6 -0.1923 E01 0.2273 EOO -0.2761 EOO 0.2992 EOO 
3 

2 7,8,9,-10 -0.2581 E01 -o. 4220 EOO -0. 8451 EOO 0.6580 EOO 

9 1 4,5,6,7,8,9 -0.1806 EOl -0,7492 E-01 -0.1925 EOO 0.4593 EOO 

2 1 '3 -o. 2334 E01 o. 3901 E-01 0.2171 E-01 o. 4451 E-01 

1 3,4,5 -0. 1866 E01 0.3167 EOO -o. 3881 EOO o. 1783 EOO 
lO 

2 6,7,8,9,1 -0.1904 E01 -0.2185 EOO -0.7441 E-01 0.4615 EOO 
-- - -----
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