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RESUMO

COSTA, Rauni Coelho d&studo e desenvolvimento de um sistema de colimagd® raios
X para um equipamento de SAXS2018. 101f. Dissertacao (Mestrado em Engenharia
Mecanica) - Faculdade de Engenharia, Universidadestido do Rio de Janeiro, Rio de
Janeiro, 2018.

Com o aumento da utilizacdo de nanomateriais, bssaada vez mais a criacdo de
técnicas e equipamentos que determinem proprieddglésteresse na escala nanométrica.
Desta forma, as técnicas de SAX3néll Angle X-Ray Scattering), permitem a analise de
nanomateriais e determinam diversos parametros tamanho de nanoparticulas, densidade
e morfologia. Este trabalho contribui na construg@ um equipamento fundamental no
estudo das caracteristicas nhanométricas de novisiamis que sdo empregados largamente
na indastria por apresentarem propriedades diesesin comparacdo com as propriedades
microscoOpicas. Normalmente, os raios X atravessamastra (modo de transmissao) e cada
nanoparticula interage com os raios X emitindo uralsque é detectado e analisado. Como
em outras areas de pesquisa, existem grandes adesadira o desenvolvimento de
instrumentacdo para a aplicacdo desta técnicae€aids desta pesquisa estdo no projeto da
parte Optica, a partir da plataforma de um equipaonde difracdo de raios X convencional.
Em um SAXS, o feixe de raios X deve ter a menanweado possivel no trajeto entre o tubo
de raios X e o detector, e esta condicdo é obtidaa evacuacdo de todo o caminho 6ptico
percorrido. Software de CAD 3D e 2D foram utilizadw elaboracéo e desenvolvimento de
todo o conjunto Optico e de evacuacdo do sistenea aumpde o dispositivo. Toda a
instrumentacdo foi fabricada no Laborat6rio de rimaentacdo e Tecnologia Mecénica
(LITMec) do CBPF (Centro Brasileiro de Pesquisasdas) e no LNA (Laboratério Nacional
de Astrofisica). Foram realizados testes no sist@otiao do equipamento a fim de avaliar as
dimensdes do feixe colimaddgilizando fendas de 5 mm e 1 mm, que apresentaramde
8,9% e 2,5% respectivamente, em comparacdo comnasses tedricas realizadas em
software 3D.Todo o0 equipamento esta sujeito a uma patents got@icnologia empregada nos
detectores sensiveis a posicdo desenvolvido no CBPHetentora de uma patente
internacional e a configuracédo de toda a instruagét que compde 0 SAXS estabelece um
novo modelo de equipamento.

Palavras-chave: SAXS; Optica de raios X; Colimac&o.



ABSTRACT

COSTA, Rauni Coelho d&tudy and development of an x-ray collimation systa for a
SAXS equipment 2018. 101f. Dissertacédo (Mestrado em Engenhaeediica) - Faculdade
de Engenharia, Universidade do Estado do Rio deirdariRio de Janeiro, 2018.

The increasing use of nanomaterials requires tleation of techniques, and the
associated equipments, to allow the property etialuaat the nanometer scale. The SAXS
(Small Angle X-Ray Scattering) technique allows tealysis of nanomaterials and the
determination of various parameters such as natideasize, density and morphology of
nanoparticles. This project contributes in the tmasion of fundamental equipment for the
study of the nanometric characteristics of new nee which are being used widely in the
industry to present different properties in comgami with the microscopic properties.
Normally, X-rays pass through the sample (transomssnode) and each nanoparticle
interacts with the X-ray emitting a signal whichdistected and analyzed. As in other areas of
research, there are major challenges associateg evelopment of instrumentation for the
application of this technique. The challenges o thork are the optical part of the project,
from the platform of conventional X-ray diffractia@quipment. In a SAXS, the X-ray beam
must have the least possible attenuation in thie patween the X-ray tube and the detector
and this condition is obtained by evacuating théreroptical path. 3D CAD software was
used in the design and development of the entiteadpassembly and evacuation of the
system that compound the device. All the instrurgm has been manufactured in the
Laboratério de Instrumentacdo e Tecnologia MecaifiddMec) of the CBPF Centro
Brasileiro de Pesquisas Fisicas) and inlNA (Laboratério Nacional de Astrofisicajests
were performed on the optical system of the equignreorder to evaluate the dimensions of
the collimated beam using slits of 5 mm and 1 mrictv presented an error of 8.9% and
2.5%, respectively, compared to the theoreticalyara performed in 3D software. All the
equipment is subject to a patent, because the atmpynused in position sensitive detectors
developed in the CBPF holds an international patemd the configuration of all the
instrumentation that will make up the SAXS estdidsa new equipment model.

Keywords: SAXS; X-ray optics; Collimation.
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INTRODUCAO

As técnicas de SAXS Shall Angle X-Ray Scattering), permitem a analise de
nanomateriais e nanoestruturas da ordem de gramttedanm até 200 nm e determinam
diversos parametros como: tamanho das nanopadjcdiensidade de nanoparticulas e
morfologia. SAXS é um método analitico para deteamia estrutura dos sistemas de
nanoparticulas em termos do tamanho médio ou dzafdDs materiais que foram analisados
por esse método podem ser solidos, liquidos ousgasopodendo conter qualquer
combinacédo dos materiais no seu respectivo estgdNgrmalmente, os raios X atravessam a
amostra (modo de transmissdo) e cada nanopartitelage com os raios X emitindo um
sinal, que é detectado e posteriormente analisAdsim, a estrutura média de todas as

nanoparticulas que sao atingidas pelo feixe ds p&aioo material da amostra € medida.

A técnica de SAXS abrange uma vasta gama de apdisag vem ganhando notoriedade
entre os pesquisadores, tornando-se uma ferrariertamental. E precisa, ndo-destrutiva e
geralmente requer apenas um minimo de preparacamdsira. As areas de aplicacdo séo
muito amplas e incluem materiais biol6gicos, pofise coldides, produtos quimicos,
nanocompdsitos, metais, minerais, alimentos, posdfarmacéuticos e pode ser empregado
em pesquisas, bem como no controle de qualidadeDjapte deste fato, a instrumentacéo
utilizada nos equipamentos vem evoluindo durantadkts, e com isso, novas possibilidades
de uso incorporam a lista de novos campos de gglicdNos dias atuais, a técnica de SAXS
vem se destacando no campo da investigagdo dosmagerais por se tratar de uma
ferramenta poderosa, capaz de desvendar a estddunaatéria com informacfes sobre o
formato e as dimensdes das nanoparticulas, deesikackstrutura cristalina, bem como o
grau de ordem ou desordem do arranjo estruturadisterna. Como as propriedades dos
materiais estéo relacionadas aos parametros de eedem os tipos de ligacdes que elas
estabelecem entre si, esta técnica é de suma Bnp@tpara que se possa desenvolver novos
materiais, pois fornecem informacdes fundamentaisa pse obter éxito na criacdo de

nanomateriais com as caracteristicas e propriedbaesadas.

Uma variacdo desta técnica, que é relativamenta, p@rmite que as nanoparticulas da
superficie da amostra possam ser medidas seletivan®s raios X atingem uma amostra
plana quase que paralelamente a sua superficigiralode dispersdo é medido no modo de
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reflexdo. Esta variante de SAXS é chamada GI-SA3&4ng Incidence Small Angle X-Ray
Scattering) e mede a estrutura média de todas as nanopastiatihgidas pelo feixe de raios

X, e a sua ordem relativa de posicao sobre a daeou no interior da camada superficial.

Duas formas principais se destacam em como 0s Xaioeragem ao incidir sobre um
objeto qualquer. Os raios X podem ser absorvidms @spalhados de forma distinta ao atingir
uma nanoparticula, dependendo do elemento em tpeé esnstituida. Sem estes fendbmenos
nao seria possivel analisar as caracteristicasrwdtvets de cada material utilizando esta
técnica. As intensidades destes fen6bmenos saotreglgis e quantificadas através de
detectores incorporados adequadamente no equipantesda nanoparticula desvia o feixe
de raios X de uma maneira diferente. Os espalhasgmbvocados pelas nanoparticulas
estdo correlacionados com a densidade de elétroaselas possuem. Por esse motivo,
nanoparticulas diferentes apresentam padrdes dé¢haspentos diferentes e nanoparticulas
iguais exibem padrdes de espalhamento iguais, opaguwece O6bvio. Esta diferenca de
densidade de elétrons revela um contraste entrelifesentes materiais quando estéao
misturados. As nanoparticulas que estdo imersasiistwradas na matriz de um material
(solvente) devem necessariamente apresentar ddesida elétrons diferentes da matriz onde
foi incorporado, pois quanto maior for a difererdm densidade entre as nanoparticulas,
existira maior diferenca de contraste, definindolhme as caracteristicas dos materiais
analisados. De uma forma geral, as nanoparticolapastas de elementos pesados, com alto
namero atbmico, apresentam um maior contraste eliteites de detec¢cdo mais baixos,
quando medido em materiais de matriz de elementis leves. Sendo assim, devem ser
evitados os materiais que contenham uma matrizesheeatos mais pesados devido ao seu

elevado coeficiente de absorcéo de raios X.

Os sinais gerados pela interagcéo dos raios X coalensentos da estrutura da amostra
sdo registrados no detector. Estes sinais (queosédocaios X espalhados em dire¢cbes
caracteristicas) atingem o detector produzindeasétlivres devido ao impacto dos fétons do
feixe de raios X. Os sinais coletados no dispasitde deteccdo sdo amplificados e
convertidos em pulsos elétricos que séo registrado® intensidade. Os detectores podem
variar na construcao, diferenciando o seu sisteendedeccdo, resultando em quatro tipos
diferentes de detectores, que serdo empregadosremnbs parametros ou informacdes que

se quer extrair da amostra ou por alguma conveidiéseja ela técnica ou econémica.
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A intensidade do sinal registrado depende, denthe@® fatores atenuantes, do sistema
de colimacao empregado. Este € um sistema simpéesisg moldar o perfil do feixe de raios
X em uma geometria circular ou retangular com dsfes bem definidas. Para efetuar a
colimacao do feixe, uma fenda ou um orificio éde@tn uma chapa, que sao colocados na
frente do feixe, de modo a estarem perpendicukmtre si. O feixe de raios X atravessa esta
abertura tomando a forma imposta por ela. Quantmrnsa area da abertura, maior é a
intensidade do sinal registrado no detector. Calones lineares, onde a fenda apresenta uma
geometria retangular, apresentam uma area muitorrgae os colimadores pontuais, onde a
geometria € circular. Com isso, a fenda retangquéamite que um maior fluxo de fétons de

raios X atravessem a abertura, proporcionando goeséemente uma maior intensidade.

O método de SAXS é preciso, ndo-destrutivo e gematerrequer apenas um minimo de
preparacdo da amostra. As areas de aplicacdo s#o amplas e incluem materiais
bioldgicos, polimeros, coldides, produtos quimicoegnocompositos, metais, minerais,
alimentos, produtos farmacéuticos e pode ser eragoegm pesquisa, bem como no controle
de qualidade [1]. Mas devido ao fator custo, equgratos desta natureza sdo extremamente
escassos em paises subdesenvolvidos, pois posoemaores comerciais, inviabilizando
em muitos casos a aquisicdo destes equipamentamemido por grandes instituicdes de

ensino e de pesquisa.

Como em outras areas de pesquisa, existem graedaiod para o desenvolvimento de
instrumentacdo para a aplicacdo desta técnicae€xfids deste trabalho estdo no projeto da
parte Optica, a partir da plataforma de um equipgonde difracdo de raios X convencional,
localizado no Laboratério de Sistema de Detecc@DjLdo Centro Brasileiro de Pesquisas
Fisicas (CBPF). Dessa forma, a partir de um equepéon de difracdo de raios X
convencional, foi desenvolvida uma instrumentacde permite a aplicacdo da técnica de
SAXS, onde todo o caminho Optico percorrido peiadale raios X até atingir o detector é
evacuado. Todo o percurso do feixe de raios Xuindb o porta amostra, deve ser isento de
particulas que possam diminuir sua intensidadentauferir na qualidade do sinal que chega
até o detector. A parte de colimacéo do fluxo dbsek de raios X também é desenvolvida,
pois ha uma série de diferengcas conceituais eumsimntais envolvidas no projeto de
construcdo de um equipamento de SAXS em relac#oagab.

O equipamento base, disposto para a elaboracae tdaisalho é o Seifert HZG 4, que

passou por duas etapas de reconstrucdo. Na prietapa, que foi realizada em parceria entre
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a UERJ (Universidade do estado do Rio de JaneiocoLBPF, reestruturou-se e reformulou-
se toda a parte eletronica do sistema de contmheg: substituicdo do sistema de motores de
passo, do encoder e do sistema de embreagem dssdrmxgonidbmetro. A segunda etapa,
onde este trabalho estéa inserido, prevé o desemanito da Optica do SAXS, construcao do
sistema de colimacgao do feixe de raios X e o pyajet implantagcdo do detector. Dentre 0s
componentes que irdo compor as partes Opticasulpaggento, estdo os detectores sensiveis
a posicao, desenvolvidos e fabricados pelo CBPI domina esta tecnologia a ser
empregada neste equipamento. Toda a parte denesitacdo da oOptica do feixe de raios X
foi desenvolvida e construida no Laboratério detrimsentacdo e Tecnologia Mecéanica
(LITMec) do CBPF, e no LNA (Laboratério Nacional d&strofisica), utilizando-se
tecnologia nacional visando o desenvolvimento dpatitivos que possibilitam o emprego da

técnica de SAXS em um difratdmetro.

Este projeto contribui na construcdo de um equipdmede extrema importancia no
desenvolvimento e na pesquisa de novos materiaiesgalas nanomeétricas, podendo ser
submetido a uma patente, pois a tecnologia empaegas! detectores desenvolvidos no LSD
do CBPF e que serdo instalados no equipamentopndetda patente internacional e a
configuracdo de toda a instrumentacdo que com@&XS5, estabelece um novo modelo de

equipamento.
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1.  REVISAO BIBLIOGRAFICA E FUNDAMENTAGCAO TEORICA

1.1. Instrumentacdo da Optica para SAXS

Existem vérios equipamentos que utilizam camaras famda de colimacdo, onde o
feixe primério utilizado apresenta sec¢do transvensaforma de linha (linear). Em geral, as
camaras que utilizam este tipo de colimacdo tém umensidade de fluxo de fétons
suficientemente elevado utilizando-se fontes desri convencionais em comparacao com
instrumentos de colimagdo pontual (quando a gedaneim secao transversal do feixe
apresenta secdo circular). A seguir, varias candgsate tipo serdo apresentadas e descritas

com mais detalhes.

1.1.1. Sistemas de Colimacdo do Feixe

Um feixe de raios X é uma onda eletromagnética spu@ropaga em linha reta com
certa energia, sendo o fluxo de energia atravasrdearea unitaria, perpendicular a direcéo
do movimento, é chamada intensidad@]. Um tubo convencional de raios X, comumente
emite feixes policromaticos, que sao ondas eletgoiiicas com diferentes comprimentos de
onda. Ao chocar-se com uma amostra, um féton cordaterminado comprimento de onda é
espalhado em uma direcdo especifica e, fotons aaimoso comprimentos de onda serao
espalhados em direcdes diferentes dos outros aliréam sobre 0 mesmo ponto, causando
um fendmeno que promove um alargamento indesejavgladrao registrado, chamado de

mancha de comprimento de onda.

Ao se estreitar a abertura, diminuindo a area deggem do feixe, consequentemente
diminui-se o fluxo de fotons que atravessam astaizey;, resultando na diminuicdo da
intensidade do feixe de raios X. Este estreitam&ntdbém provoca uma distor¢cdo adicional
nos resultados obtidos, alargando o padrdo redestrBsta anormalidade € chamada de

mancha de fenda.

As amostras que podem ser analisadas e o tempoetdhdas dependem principalmente
da instrumentacao utilizada no equipamento, ondedosnprincipais sistemas que interfere
neste aspecto € o sistema de colimacédo. Estediptsfumentacdo é de certa forma bastante

simples: sdo basicamente fendas ou orificios feitoshapa metéalica que permite a passagem
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do feixe de raios X através destes, onde entdaxe Bssume a geometria definida pela
abertura. As fendas, ou orificios (aberturas), dewer muito estreitos e manterem certa

distancia entre elas, pois o sistema é constifpddonais de uma abertura.

Basicamente os sistemas de colimacdo podem sesifickados em dois grupos

principais.

* Instrumentos de colimagao pontual

* Instrumentos de colimagao linear

Na colimagao pontual, a geometria da abertura eleted a forma do feixe, conferindo-
lhe uma secédo transversal circular ou eliptica cona area de incidéncia na amostra de
aproximadamente de 0,09 rhfft]. Neste caso, a dispersdo do feixe ap6s deienastra é
centrossimétrica em relacéo ao eixo de propagacguaerao registrado no plano de deteccéo
consiste em circulos concéntricos em torno do feikaario (Fig. 1). O sistema de colimacgéo
pontual, quando operado em angulos maiores, apeeggmuca distorcdo no padrédo de
dispersao que é registrado e pode ser desprezadonanposterior analise. A interferéncia
deste fenbmeno aumenta com a diminuicdo para &guoores, tornando-se significativos

e interferindo na analise dos resultados.

A colimacao pontual geralmente apresenta uma re&olbaixa. Esta deficiéncia esta
relacionada a uma éarea de incidéncia do feixe s P& na amostra muito diminuta e na
dificuldade de se obter um feixe estreito e limgste problema pode ser atenuado ao se
aumentar a distancia entre a amostra e o detetésra custa da diminuicao da intensidade do
feixe que atinge o detector, além de aumentar dersielmente o comprimento do
equipamento. Em consequéncia disso, ha um aumignificativo no tempo de ensaio com a
utilizacdo do sistema de colimacdo pontual, resdiaem horas para se realizar uma
medicdo. Contudo, sua utilizacéo € indispensavapee que a distribuicdo da orientacdo do
material deva ser analisada, quando pequenas @uealgumas propriedades de superficies
devem ser investigadas, neste ultimo caso utilizamdécnica de incidéncia rasante (Gl-
SAXS).
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Figura 1 - Desenho esquematico de um sistema deagdlo pontual, mostrando o espalhamento gerado pel

amostra e o padrao registrado no plano de dete@gdaptado de Schnablegger, H.)

Para sistemas que utilizam a colimacéo linearixe fée raios X € colimado de forma a
deixa-lo muito estreito, porém alongado, com umea &te incidéncia sobre a amostra de
aproximadamente 6 nfmPode-se observar pela Figura 2 que a area per @mpermitido o
feixe de raios X passar é muito maior quando coagmarcom o sistema de colimacao
pontual, podendo ser até 100 vezes maior, 0 quesyBrvez causa um alargamento das
manchas no padrdo de dispersao. Este alargamewoseée levado em consideracao na
avaliacdo dos dados registrados. Por sua cardicerjigométrica, este sistema é apropriado
guando se quer analisar um volume maior da amestra materiais que apresentam sistemas
isotropicos. Para uma mesma densidade de fluxo;séermma dispersdo com maior
intensidade. Com uma geometria de fenda, o feixeide X pode ser mais estreito e muito
mais limpo quando confrontado com o sistema demagio pontual, permitindo obter um
equipamento mais compacto, pois a distancia erdracgstra e o detector pode ser explorada
ao maximo, diminuindo o tamanho do equipamentoa Bata configuracdo, ha um aumento
substancial na intensidade do feixe de raios X @ enorme diminuicdo no tempo de ensaio,
podendo chegar a um tempo 100 vezes menor quamtibizado o sistema de colimacao
pontual.
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Figura 2 - Desenho esquematico de um sistema deagdlo linear, mostrando o espalhamento gerado pela

amostra e o padréo registrado no plano de dete@gdaptado de Schnablegger, H.)

Os efeitos indesejaveis que proporcionam o alargeméas manchas no padrdo de
disperséo ndo sao significativos para grandes asgobmo é usual na técnica de difragéo de
raios X, pois a medida que se aumenta o angulasperddo, diminuem-se as implicacdes
desta anomalia no padrdo registrado, de modo quauneento da intensidade nao é

comprometido.

Para a regido de menor angulo, que passa a seadaataqui para frente de regiao de
baixo angulo, onde os efeitos de manchas no patadispersdo se mostram bastantes
intensos e prejudiciais, uma solucdo matematicareapdo-se softwares especializados

pode eliminar estes efeitos em analises posteriores

1.2. Sistemas de Colimacéo Linear

Como mencionado anteriormente, existem dois tipescalimacdo que podem ser
usadas como parte da instrumentacdo em equipan@t®AXS. Um sistema de colimacgao

linear simples consiste em duas aberturas dis@axiama da outra e alinhadas paralelamente
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entre si. Quanto mais estreitas forem estas feadpsnto maior for a distancia entre elas,

maior é a resolucao obtida.

1.2.1. Sistemas de Colimacdo com Trés Fendas

Este projeto simples tem a desvantagem de que raadeemitem espalhamento
secundario (dispersao parasitaria) para a regidmke angulo, o que torna impossivel usar

esta camara para uma medida em alta resolucao.

Este problema pode ser revertido, e essa concepgaentanto, pode ser melhorada
consideravelmente acrescentando-se uma terceida,feomo mostra a Figura 3 [3]. Neste
tipo de sistema, posiciona-se uma terceira fendmaleeira que ela ndo seja atingida pelos
feixes de raios X diretos, representados pelagdirihe 2, de modo que esta fenda absorva o
maximo possivel da dispersao parasitaria que épaala pela fenda,Slsso faz com que os
sinais deste fendmeno indesejavel sejatenuados significativamente, melhorando

consideravelmente a resolucéo do sinal que chedataotor

51

0

Figura 3 - Camara com trés fendas S1, S2, e Sa,wad delas constituida por um par de arestas

perpendiculares ao plano do papel. As dimensdd#@gio vertical estdo ampliadas. (A. Guinier)
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A dispersao parasitaria é intensa entre os feigliiados pelas linhas 3 e 4, enquanto
gue a diagonal do espalhamento, limitada pelasdirihe 6 tem intensidade muito menor.
Naturalmente, essa configuracdo depende da premisAaue sao fabricadas e posicionadas
as fendas, e que a regiéo entre as linhas 3 e dxc@&da o limite determinado pelas linhas 1 e
2.

Se a amostra a ser analisada é uma boa espalhdeloaos X, pode ser possivel
registrar uma dispersao parasitaria entre as liBhasb (ou 4 e 6), enquanto que para as
amostras que dispersam os raios X fracamenteezgienEno é observado para além das areas
delimitadas pelas linhas 5 e 6, onde a dispersé@sipd@ria € desprezivel. No plano de registro
PR as zonass e w correspondem a regifes de forte e de fraca diépepsrasitaria

respectivamente.

Outro tipo de camara de fenda utilizada é a de Badd{, conforme mostra a Figura 4.
Esta cadmara € composta por duas fer@iasestacionarias feitas de tantalo que colimam o
feixe incidente sobre uma janela de mica. Duasdagmdlicionai€; 4analisam a distribuicdo
angular da radiacdo que deixa a amostra. O sequardde fendas, em conjunto com o porta
amostra e o contador Geiger, estdo ligados a ugo loae pode ser movimentado através de
um pivd, por meio de um parafuso de ajuste, solreiMo que passa pelo centro da amostra.

Escala
50 em

Figura 4 - Esquema do sistema de colimacéo. (A9ldate saida do tubo de raios X; (B) janela de ni€gn
fendas de tantalo; (D) conexdes para engate daddmbacuo; (E) Filtro Ross deslizante; (F) Cont&gkeiger;

(G) parafuso de alta preciséo; (H) rolos. (W. WeiBan)

7

Uma geometria bastante incomum é a adotada na @&adwrfenda Stasiecki e

Stuhrmann [5], cujo comprimento total do equiparoed de 50 m. Metade deste
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comprimento é tomado pelo sistema de colimagdajariq a outra metade vai da amostra

até o detector. Os autores utilizaram esta canema gemonstrar que a dispersdo pode ser
registrada mesmo para particulas de dimensdessoapas. Eles estudaram eritrocitos que

excedem de 3 a 9 ordens de magnitude em relagherasres moléculas de proteina. Fazer
este experimento de espalhamento com eritrocitosiram camara com 20 cm de distancia

entre a amostra e o plano de registro, exigiria fanda de entrada inferior a & e toda a

gama de espalhamento iria ser comprimida em algem$’roporcionalmente [5];

I
M~=2qa?
Py

Onde:
loé a intensidade do espalhamento no angulo zero
Po € a intensidade primaria
M € a massa molecular

llustra que o aumento eM por um fator de 1De a por um fator de 0resulta num
aumento na razdo de/P por 5 ordens de grandeza. Este procedimento demmo
consequéncia que a intensidade do espalhamento ggodesgistrada em conjunto com a

intensidade primaria.

O sucesso desta experiéncia interessante sugergnmguetimizacdo das dimensdes da
camara poderia ser uma ferramenta viavel paratigegdes sobre particulas cujo tamanho é
intermediario, que estao entre as macromolécutssichmente estudadas e os eritrocitos de
Stuhrmann. E bem possivel que, ocasionalmente4um$ m de comprimento na cAmara
poderiam melhorar os resultados, que podem setazbtiom 0s instrumentos convencionais.
Isto € particularmente verdadeiro quando um deatestmsivel a posicdo é usado, cuja
resolucdo espacial torna-se insuficiente para mermdes de particulas grandes. Em muitas
vezes, usa-se um detector sensivel a posicdo padigdrs convencionais em combinagéo

com um adaptador para aumentar a distancia da enamstietector em 0,5 m.

Um dispositivo auxiliar que é capaz de reduzir @eravelmente o comprimento das
manchas de fenda ocasionalmente usado em combicagéias camaras de fenda, € a fenda

Soller. Esta € constituida por um conjunto de @laibaas paralelas, cujos planos estdo
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dispostos paralelamente ao eixo do feixe primareendicular ao plano do feixe. Este
dispositivo é inserido na camara por trds do batelat feixe primario. Em um de seus
trabalhos, Todo [6] descreveu tal dispositivo cq60nm de espessura com espacamento de
0,6 mm entre as placas. Os autores concluem geelispbsitivo produz melhores resultados
do que o sistema de bloco de colimagéo. E verdadaima curva registrada com uma fenda
Soller se assemelha mais a uma curva de espallms®nto efeito de manchas do que uma
curva afetada por este efeito. Consequentemengginsal dos erros introduzidos pelo
processamento numérico para tratar os efeitos dehma sdo menores. No entanto, esta
vantagem é acompanhada por uma perda abruptaasigddde. Sem a utilizacdo da fenda
Soller, uma condi¢do que propicia um resultado orghara o tratamento numérico do efeito
de manchas, empregando condi¢cfes idénticas, setilzacdo de uma fonte com intensidade
muito maior, resultando em erros estatisticos nenadvlas a utilizacdo do dispositivo deve
ser avaliada cuidadosamente, tendo como referésaandi¢des ideais do tipo de material a
ser analisado e as informacdes que se desejam obter

No trabalho mencionado anteriormente, a fenda ISfuleutilizada com uma fonte de
raios X de alta poténcia (Anodo giratorio, 200 A,kV), e os resultados comparados com
os dados obtidos a partir de uma camara de bloctreste a um tubo selado convencional
(35 mA, 45 kV). Nao foram relatados os tempos deagem. Os referidos dados, portanto,
ndo oferecem uma base sdlida para uma avaliac&oacativa.

E perfeitamente possivel que a perda de intensisigdetoleravel sob certas condigdes,
por exemplo, com o uso de uma fonte de raios Xl@depmténcia. Em amostras com alto
indice de espalhamento € indiferente a intensidadadiacdo. Mas a questdo permanece, se
uma fenda Soller for utilizada em uma amostra caixd indice de espalhamento (por
exemplo, uma solucéo diluida de moléculas biol&)ieauma fonte de raios X normal, tendo
em conta a estabilidade limitada de amostras hitd8g Isso sugere uma avaliagcdo mais

aprofundada sobre quais os parametros que irdoefeetocada tipo de amostra.
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1.3. Camara com Sistema de Bloco de Colimacéao

O problema da dispersao parasitaria pode ser relm@anforme o arranjo disposto na
Figura 5. Este desenho mostra um corte paralelairggédo de propagacéo do feixe e
perpendicular a direcdo do comprimento do foco.0Atd de radiacdo € representada pela
projecéof do ponto focal num plano perpendicular ao eixdeixe. A colimacao do feixe é
conseguida pelos trés elementos de construcacsapues dois blocd8; e B, e a aresté,
onde se projetam perpendicularmente para foraatmplo papel. E fundamental que o plano
F1 definido pelo blocd; coincida exatamente com o plaRgdo blocoB; e que apresente
um acabamento superficial polido. Este plano é ddande plano principdii. A altura do
feixe que entra é definida pela distargigue € medida entre a secdo da atesa secdo do
plano principaH. E facil observar que ndo deve haver dispersaasitaria na parte superior
da secao principdH, pois o blocdB, cria uma barreira, ndo permitindo que a parte super
do feixe de raios X ultrapasse para a parte supgsicecao principal [7]. A posicéo da aresta

secundaridM também é essencial para o efeito de colimacgéao.

Figura 5 - Secédo através do sistema de colimacauaon. As dimensdes na direcao vertical estdo iangs.

(S) amostra; (P) perfil do feixe primario; (PS)epdro do feixe primario; (PR) plano de registra. @atter)

Entretanto, existe uma quantidade muito pequendistersdo parasitaria acima de
que é devido a imperfeicbes mecéanicas. A Figuraostma esquematicamente como o
instrumento é projetado para assegurar que os ne F, coincidam perfeitamente: o
blocoB; é a peca central de um corpo em forma de U, enguae o blocd3, chamado de

ponte, ou bloco médio, € pressionado contra a paperior do outro bloco [8], [9].
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Figura 6 - Desenho esquematico do sistema de biecolimagao. (O. Glatter)

1.3.1. Construcao e aplicacdo da Camara em Bloco

A Figura 7a mostra o emprego do sistema de colimagd bloco que é montado em
frente ao tubo de raios R. A Figura 7b apresenta um corte vertical atravé@s€amara na
direcdo do feixe de raios X. O sistema de colimagdporta amostra e o0 anteparo do feixe
primario estdo todos montados no interior de umiante evacuad®, com janelas na frente
W; e no finalW,. Um ambiente ndo evacuado traria uma desvantafeia, @ois elevaria o
background devido a dispersdo de duas janelasadisie do ar a volta da amostra.

Bloco Colimador

\

Porta Amostras

Figura 7 - a) Montagem do tubo de raios X na frelatedmara de bloco. b) Vista de corte mostrando os

componentes internos. (O. Glatter)
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A radiacgao é registrada no exterior do tubo de @&nde um detector de posi¢do ou um
filme sensivel é utilizado. Para o registro exaigpdnto da curva de dispersao, movimenta-se
simultaneamente a fenda do dete@&e do detectoD que € guiado pelas ranhuRse P,
Uma vez que o foco € um emissor de radiacdo namd@mea, flutuacbes da intensidade
podem ocorrer se a posicao relativa do sistemadlilmardo e de focagem sofrerem algum
tipo de alteracéo. A elevacao da extremidade drande cAmara no topo do tubo de raios X &
determinante para evitar os movimentos relativiiieenfoco e o sistema de colimacéo. Esta
movimentacdo também elimina a maior parte dososfeiérmicos e mecanicos. Os dois

parafusos de ajuske eF, sdo suficientes para um posicionamento exato rarcé

1.3.2. Vantagens e Dificuldades do Sistema de Gagliim em Bloco

O projeto do dispositivo tenta diminuir a dispersparasitaria para angulos de
espalhamento pequenos, a fim de permitir uma eXteds parte acessivel da curva de
dispersdo. Ao mesmo tempo, essa concepg¢ao devarredoackground em toda a curva, a
fim de permitir que amostras com pouca dispersé&sgn ser analisadas. A curva de
dispersdo do polietileno é frequentemente usadaocam padrdo secundario para as
medicbes da intensidade absoluta. A curva de didpgrara este material é bastante precisa
[10], sendo utilizada como padrao para o testéadzaca.

A principal diferenca para outros sistemas é o reseassimétrico, que em outros
arranjos apresentam uma regiao de dispersao paiasin ambos os lados do feixe primario.
E possivel realizar medi¢des em baixo angulo atilib-se uma camara de fenda, desde que a
abertura da fenda seja suficientemente estreitas Mao compromete a intensidade,
reduzindo-a por um fator de 4 a 6 em relacdo a cémaara de bloco configurada para a
mesma resolugdo. Esta vantagem do sistema de célineen bloco é acompanhada por duas

dificuldades:

1 - Como consequéncia da assimetria do desenhadiacéo dispersa sO pode ser
registrada de um lado do feixe primario; abaix@egio principaH a disperséo parasitaria €
muito forte. O ponto zero da curva de dispersae dpuortanto, ser determinado através da
medicdo da intensidade do perfil do feixe primario.

2 - Para angulos grandes, os efeitos da dispeesasifaria sdo despreziveis, o sistema
de colimacdo em bloco produz menos intensidadeudosistemas com duas ou trés fendas.
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Isto porque o bloco B(Fig. 10) bloqueia parcialmente a entrada do fprk@ario na abertura
d da fenda e atinge a amosBaa zona.

PR

Figura 8 - Secao através do sistema de colimacauan com bloco B1 menor. As dimensdes na direcéo
vertical estdo ampliadas. (S) amostra; (P) pedfifedxe primario; (PS) anteparo do feixe primafPR) plano

de registro. (O. Glatter)

De acordo com uma sugestdo anterior feita por Hdgmhk¢ e Schulze [12], esta
desvantagem pode ser removida pelo deslocamertitodo B, para baixo da extremidaée
que agora € chamado deg BFig. 11). O resultado desta modificacdo € umilpeef feixe
primério P muito mais amplo, que de contrapartida ndo peromita resolucdo alta. Para
melhorar a resolucéo, foi utilizada uma amostra oambordo inferior muito acentuado que é

imersa parcialmente dentro do feixe conforme mastaura 11.

E PE
=

H PS

Figura 9 - Secao através do sistema de colimacgéauan com bloco B1 deslocado (B'1) e regidmnitada.
As dimensdes na direcéo vertical estdo amplia@sartostra; (P) perfil do feixe primario; (PS) qate® do

feixe primario; (PR) plano de registro. (O. Glatter
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Apesar de suas vantagens, esta modificacdo foiopos@da, principalmente devido a
dificuldades na determinacdo do ponto zero da adevdisperséo, na medi¢do da intensidade
absoluta e na obtencdo de uma forma da amostrasajisfacam as rigorosas restricoes

geomeétricas.

A configuracdo do arranjo da Figura 12a tem um gardintensidade em comparacao
com a configuragdo proposta por Henke e Schulzg §1dm de eliminarem as desvantagens
mencionadas. A insercdo de uma nova arEStdefine um limite inferior de emissdo da
dispersao parasitaria para o feixe primario aténotd I, que s6 pode ser medido, com
auséncia total da dispersdo parasitaria aciméa @®r conseguinte, é vantajoso utilizar o
arranjo da Figura 12b para medi¢cdes em angulosorpeijuenos (que para esta finalidade é
equivalente as Figuras 5 e 10) e para promover ngadana configuracdo da Figura 12b para
angulos maiores através da remocdo deeBnserindo a arestd', convertendo-a para a

configuracdo da Figura 12a.

Figura 10 - Secao através do sistema de colimagduao com inclusdo da are§a As dimensdes na direcdo
vertical estdo ampliadas. (S) amostra; (P) pedfifedxe primario; (PS) anteparo do feixe primafPR) plano

de registro. (O. Glatter)
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Um outro tipo de arranjo proposto, incorpora algsindas idéias anteriores como
mostra a Figura 13. Neste modelo o sistema de agdmconsiste apenas dos blocoeb,.
Além disso, o anodo tem um papel importantissimeaienacdo. Como o focb fica bem
acima da secdao principal, o anodo tem a funcaarektad na concepc¢ao convencional. A
integracéo do foco no sistema de colimagéo exigeayposicdo e orientagdo do plano do
anodo em relacéo ao resto do sistema de colimagaaestremamente bem definido (erros
posicionais ndo devem excedenrd). O tubo de raios X €, por conseguinte, montadam

suporte que faz parte da caixa da camara.

Figura 11 - Secéo através do sistema de colimapduaco com foco acima dé. As dimensdes na direcédo
vertical estdo ampliadas. (S) amostra; (P) pedfifedxe primario; (PS) anteparo do feixe primafPR) plano

de registro. (O. Glatter)

Embora o sistema de blocos de colimacao converdgooduza um feixe primario com
perfil de intensidade triangular no plano de regig¢Fig. 5), a camara integrada produz um
feixe primério trapezoidal [13]. As dimensfes ddsdpézio sdo determinadas pela distancia
h entre a extremidade superior do foco e da segéaoial H, e pela largura da projecéo do
foco. A maior intensidade é obtida onde o perfil fdixe € retangular. Uma vez que a
inclinacdo dos lados do trapézio aumenta com andigdo da largura focal, é vantajoso
utilizar um foco estreito e de alto brilho. Uma \@e o anodo é uma superficie irradiadora,
uma diminuicdo no angulo de saida aumenta o bdthéoco (enquanto que a energia total
permanece constante). Existe na pratica um linmferior no angulo de saida devido a
imperfeicdes na planicidade da superficie do angde,se deteriora com o aumento do tempo
de uso do tubo. Deste modo, ndo é seguro dimin@imgollo de saida além de 3°. No entanto,
também se utiliza um tubo de foco fino (com apéhdsnm de largura focal), o0 aumento do
brilho € consideravel em comparacdo a um tubo riocora o habitual angulo de 6°. As

consideracOes tedricas abordadas e as medicbesamogtie este arranjo produziu uma
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dispersdo com um angulo médio e uma intensidada ckr duas vezes maior (para a mesma
resolucao) do que o arranjo das Figuras 5 ou 10uBmnresolu¢cdo muito alta, quando o foco
"toca" a secao principéd, o ganho de intensidade ainda é elevado a umdattrés a quatro

vezes.

1.4. Camera Bonse-Hart

Este instrumento se baseia em multiplas reflex@efete primario a partir de lados
opostos de uma ranhura em um cristal ideal de geonfdem?2 da Figura 14). A divergéncia
do feixe diminui a cada vez que é refletido de ws lddos da parede, o que leva a um feixe
altamente monocromatico com uma divergéncia deagpalyuns segundos de arco. Depois
de penetrar na amostB o feixe é novamente refletido varias vezes dedas paredes
internas de um segundo cristale finalmente, entra no detectdér O cristal4 pode ser
rotacionado em torno de um eixo perpendicular ao@do papel com um fuso de preciséo.
Esta rotacdo do crist@l em torno do seu centro, permite o registro emdamgulo de
espalhamento, que sao originarios da amostrailés&aaue, se o cristal é rotacionado por
um anguloa, a partir de uma posicao paralela ao cridtalomente a radiacao dispersa pela

amostra com o0 mesmo angulo pode alcancar o defédfor

Figura 12 - Desenho esquematico da camera de Btanrse-

A caracteristica interessante deste projeto engeném fato de que se pode medir até
0s menores angulos sem usar uma fenda de entraeidaesodas as outras técnicas tém de
lidar com o fato de a intensidade do feixe prima&r rapidamente, devido a fenda de
entrada necessaria para medir angulos muito peglgmem muito estreita, enquanto que o
sistema Bonse-Hart utiliza a mesma intensidadecipah para todos os angulos. Por outro
lado, com a diminuicdo da resolucdo, os outros dostmferecem a opcdo de aumentar o
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tamanho da fenda de entrada com aumento concoenitarintensidade principal, enquanto o

sistema Bonse-Hart ndo oferece tal opgéao.

Foi feito uma comparagdo quantitativa experimemtain o sistema de bloco de
colimacao que apresentou o resultado mostradoguaid-15. Enquanto o sistema Bonse-Hart
BH produz intensidade constante, a intensidade pandarsistema de colimacédo em bldco
aumenta com a terceira poténcia em relacédo a ldpuentrada da fenégque, por sua vez,

é inversamente proporcional ao maior valor de Betggyivel). As duas curvas se cruzam em
um angulo que corresponde a um espacamento de Beaggyrca de 7000 A. Se por exemplo,
para se obter uma resolucéo dé Apé necessaria uma intensidade B43 vezes maior do
gue a camera Bonse-Hart para se obter uma meswolagé@s Mas, se pretende obter uma
resolucdo de, por exemplo, 3 x 7000 A, o sistemasBdart € mais sensivel por um fator de
27.

T
[=11]

e Dmax I:.EL:I'
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Figura 13 - Comparacao da intensidade em funca@esiducao entre os sistemas Bonse-Hart (BH) elbode

de colimacéo (K).
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Melhorias notaveis na camera Bonse-Hart foramSgiar M. Deutsch. E evidente a
partir do que foi exposto anteriormente, que a canean sua versdo original produz uma
resolucdo muito alta, que € desnecessaria paraocsian@as aplicacdes. O preco que se paga
para uma resolucéo alta € uma baixa intensidadgs€re[15] afirma que uma troca habitual
de baixa resolugdo para uma intensidade maior, cémiante realizada simplesmente
aumentando a abertura da fenda do feixe colimamdape € impossivel na camera Bonse-
Hart. Ele entdo sugere duas modificacfes da camaeareduz a resolugcdo, mas aumenta a
intensidade: reduzindo o numero de reflexdes daré 4, 2 ou 1 e esmerilhando a superficie
do cristal, de tal maneira, que as ranhuras nagesenvolvam paralelamente ao plano de
reflexdo. Desta maneira, o angal@entre a superficie do cristal e do feixe de riogsfletido

pode ser ajustado a qualquer valor efitecaté proximo de zero.

Os dois parametros apresentados podem ser escttedal modo que o resultado seja
semelhante a abertura das fendas em uma camasée Hxi ponto de cruzamento especifico
para cada numero de reflexbes, em que a resolugdotensidade primaria sdo as mesmas
para a colimagdo em uma camara de bloco e a adamsisBonse-Hart modificado. Deutsch
constata que as reflexdes 4, 2 e 1 corresponddargasas de fendas de 30, 54 e 125,
respectivamente. No entanto, Deutsch baseou estideoacao no sistema de colimacdo em
blocos antes do tubo de raios X ser integrado meuE (Fig. 13), o que produziu um aumento
consideravel na intensidade, pelo menos por unr f#&02, e em angulos menores, pelo
menos, por um fator de 3. Isso muda os pontos weaerento para 23, 41 e @4 para as
reflexdes 4, 2 e 1, respectivamente. Estas largladsnda correspondem aos maiores valores
de Bragg mensuraveis de 3900, 2200 e 960 A. Enm@sa sistema Bonse-Hart-Deutsch é
superior aos valores de Bragg superiores a 960sfstema de bloco é superior aos menores
valores de Bragg.

1.5. Camara de Vidro

Schnabel, Hosemann e Rode [16] descreveram um tipoode camera para baixo
angulo. Partindo entdo de uma idéia anterior, e&sam uma placa de vidro polido com
reflexdo total, como um monocromador; uma segurideapde vidro protege o plano de

observacdo da radiacdo de fundo. O feixe primaribmiado apenas pela largura do
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microfoco e pela fenda entre os dois blocos deovi@s autores mostraram diferencas em
testes comparativos, entre seu instrumento e areade bloco descrita anteriormente,

utilizando fendas com dimensdes na entrada den2@ 60um em ambos 0s instrumentos.

Eles relataram que a camara de vidro produziu nteasidade de feixe primario de 4,2 vezes
a mais com 2@m de entrada de fenda, enquanto a cAmera de bioethér por um fator de

2 quando utilizada com uma fenda deu6®de entrada.

1.6. Camara Conica

Os maximos no fim da cauda de uma curva de digpersdmuitas proteinas ndo sdo de
facil deteccéo [17]. O conhecimento exato da pos&d@a altura destes maximos é de suma
importancia para uma determinacdo confiavel da doxas nanoparticulas (no caso de
moléculas ndo esféricas) ou da distribuicdo deagigétradialmente (para moléculas esféricas).
O efeito da colimacédo introduzido pela camera dedde ("manchas no padrédo de
comprimento da fenda") dificulta ainda mais a darabtencdo dos pontos maximos de forma
quantitativa através de um procedimento que elimiatematicamente os efeitos provocados.

Tal procedimento é chamado em inglésaisiearing”.

A camara conica [18] pode ser bastante util pasapeblemas. Como mostrado na
Figura 16, seu sistema de colimacdo é diametrabm&nétrico. Onde o feixe primario €
colimado tomando a forma de uma casca em formaode. A camara oca consiste de um
tronco cilindrico com um furo cénictlC e uma agulha cobnic&l, onde ambos sédo
concéntrico com o eixo de rotacRoA agulha estende-se até o corpo cilindd¢cgue serve
para a eliminacdo da dispersao parasitaria e éidaaténtro do cone oco por Varios pinos
pequenos. O feixe primario penetra na amostra [Baqee € ajustada perpendicularmente ao
eixo do cone e atinge um antep®® que € basicamente uma tela circular. A radiacéo
espalhada em um angulo dé &ntra pelo orificio do diafragm@D que é registrado pelo
detectorD. O angulo 2 é alterado por uma mudanca no posicionamento datearao longo
do eixo da camara para qualquer ponto entre onsastge colimacdo e do orificio do
diafragma. Duas possiveis posi¢cdes da amostradaegldo de dispersdo correspondent® a 2

sdo indicados na Figura 16.
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Figura 14 - Desenho esquematico da camara congcdimdensdes na direcao vertical foram ampliadas. (O
Kratky)

1.7. Sistema de Colimacao Pontual

Como discutido anteriormente, a maioria dos estddesionados a dispersao em baixo
angulo com o uso de solugbes, € vantajosa a gllizda colimacgdo linear em comparagao
com o sistema de colimacdo pontual devido ao gaohsideravel no fluxo de raios X. A
colimacao linear, no entanto, conduz a dificuldaees baixo angulo, em que a forma da
abertura da fenda distorce o perfil da curva dpelgfio esperado. Como é necessaria uma
forma precisa da curva de dispersdo para uma artdtalhada, entdo € vantajosa a utilizacao
de um ponto circular na colimacdo do feixe. A celgdo pontual é mais facilmente
conseguida através da utilizacdo de uma fonte pbatduas aberturas circulares. Como pode
ser observada na Figura 17, a primeira aberturaedefformato do feixe e a segunda limita a

dispersao a partir da primeira abertura.
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Figura 15 - Desenho esquematico do sistema de agdionpontual. A capacidade de resolucdo angular é
determinada pelo diametro A do feixe colimado rampldo detector. O menor angulo de observacao é
determinado pelo didmetro B da penumbra produzidtagrificio que limita a disperséo, posicionada

imediatamente a frente da amostra. Os parametnos D serdo escolhidos para otimizar a intensidade yrara

dado processo.

Dois critérios definem a resolucdo para este set€rprimeiro critério € definido pela
menor aproximagao angular do feixe principal qudepser conseguido antes da dispersao
provocada pela abertura que define o feixe. O skmuaritério €, em geral, menos critico do
que o primeiro em aplicacbes de dispersdo pareobk@ngulo. Um desempenho o6timo é
geralmente obtido posicionando a abertura quedimidispersdo a meio caminho, entre a
abertura que define o feixe e o detectWr Para atingir uma velocidade razoavel de coleta d
dados é necesséria uma maior integracdo de cincalptano detector. Na pratica isto é feito

por meio de um contador bidimensional a gas.

Por ser um componente essencial do sistema, s&natdo orificio merece comentarios:
de forma geral, estes orificios sdo feitos em ulaeapde material especifico, de densidade
conhecida. No caso de camaras para difracdo de Xaimmormais, destinadas a difracdo de
cristais, tais aberturas sdo montadas colinearneentem tubo de metal com cerca de 10 cm
de comprimento. No entanto, a abertura do angulis préximo do feixe direto para tais
sistemas € geralmente de cerca de 2° tornandoliogdores improprios para baixo angulo
de dispersdo. Para se alcancar um melhor desempembaplicacdes para baixo angulo é

necessario tornar o sistema mais comprido. No entaistemas mais longos sdo muito mais
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dificeis de obter o alinhamento, de forma que s@tmas muitas vezes sdo projetados com
fendas dispostas perpendicularmente entre si, enieerificios circulares que exigem um
alinhamento preciso. Os orificios devem ser fedesum material duro e de densidade
adequada (ouro odontologico) que ndo emita radiflg@cescente. Os orificios devem ser
cuidadosamente alinhados um com o outro e develalsecado de modo a evitar qualquer
reflexdo do feixe a partir das superficies. Nornaadta, a precisédo exigida do alinhamento é
conseguida através da montagem dos orificios enbameo Optico linear. Neste caso, €
necessario que todo o caminho o6ptico do feixe e P& seja evacuado ou preenchido com
gas hélio. Este requisito de projeto pode complicaisideravelmente o desenho, pois ndo é

desejavel ter janelas de raios X perto da amostra.

O emprego de um tubo de raios X emitindo sua radi@aracteristica sem a utilizacao
de um monocromador exacerba o problema da dispees@sitaria. Um monocromador de
grafite ou monocromadores focais, por exemplo, poder usados para reduzir este tipo de

espalhamento.

Outra consideracdo no projeto de camaras de cdimapntual € a escala. Se o
tamanho do equipamento ndo for uma limitagcéo, egt&atalmente benéfico tornar o sistema
tdo grande quanto possivel (isto ndo seria verdade fosse empregando um detector de
filme, pois o filme n&o é muito adequado para bdrgulo de dispersdo em conta de sua
faixa dinamica linear limitada). Uma consideracaée trabalha contra esta estratégia € o fato
de gue os tubos de raios X tornam-se mais brilngudato menor for a fonte. Na pratica, uma

fonte brilhante pequena é mais adequada no usdammoptico.

Espelhos curvados e monocromadores curvos sdmadilé como elementos focais,
aumentando o fluxo de raios X que atravessam atearatsngindo valores muito maiores do
que se consegue alcancar quando utilizado elemel#osolimacdo convencionais como
fendas e orificios. Mas a obtencdo de um maiorofloesulta em uma maior disperséo
parasitaria, originaria na superficie dos elemenpfugcos. Estes efeitos indesejaveis podem
ser reduzidos drasticamente fazendo-se abertugaeipas o bastante, permitindo a passagem

de uma certa quantidade de energia, mas acompadéaniaa diminuicdo do fluxo.

A Tabela 1 mostra de forma resumida as diferengae ®s dois tipos de colimacao

existentes e as caracteristicas que as distinguem.
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Tabela 1 — Caracteristicas da colimacao de um amépto de SAXS para um tubo convencional.

Tubo Tipo de Colimagéo
Convencional Pontual Linear
Menor intensidade Maior intensidade
. Maior tempo de ensaio Menor tempo de ensaio
q Baixa resolucao Alta resolucéo
= Equipamentos maiores Equipamentos menores
Baixa distorcao p/ angulos grand( Baixa distor¢cdo p/ angulos grandes

1.8. Critérios de Escolha da Geometria do Feixe

Conforme descrito no item 2.1.1, ha uma dependé&igeometria do feixe de raios X
com a intensidade registrada no detector. Estgdelé diretamente proporcional, pois ao
aumentar a area das aberturas dos colimadoresrasintade também aumenta. Logo, tem-se,
maior intensidade e consequentemente, menor teagio gara se realizar uma medicéo. No
entanto, equipamentos disposto de colimadoresréad@m como caracteristica geométrica,
ser apropriado quando se quer analisar um volunier @a amostra e em materiais que néo
apresentam uma orientacdo preferencial, ou seja, setemas isotropicos. Mas em
contrapartida, o interesse reside em escolher ytieadadequada para ser instalada em um
difratbmetro compacto, com dimensdes limitadas.td@saneira, deixa-se de observar a
natureza da amostra e passa a tomar como nortejdereferencial sistemas de colimacao

mais compactos.

Pelo que foi exposto antes, sistemas de colimagédugl necessitam de grandes
distancias, pois geralmente apresenta baixa reésmlugue pode ser sanada aumentando o
comprimento do equipamento. Neste caso, ha umandigdio na intensidade do feixe numa
relacdo de B ondeR é a distancia entre a amostra e o detector. /& @stenvenientes,
soma-se ainda um aumento consideravel no tempoedigc@io. Outra preocupacdo que se
deve ter é com as distor¢des causadas pelos #psistdmas de colimacgédo, pois dependendo

do sistema escolhido, agbes corretivas mais inaaslevem ser tomadas.

A fonte de raios X é um fator de projeto primordigisto que o tubo de raios X

7z

utilizado no difratbmetro, que serve de base npstgeto, € um tubo convencional, com



41

angulo de saida de 6°. Em relacédo aos tubos d& Xagmnvencionais, O. Kratky [6z que

sdo raramente usados em sistemas de colimacaapdatido a baixa intensidade. Este tipo
de sistema de colimacao é geralmente utilizado@nbmacéo com fontes de raios X de alta
intensidade, como fontes sincrotron e tubos espet#aalta poténcia. Desta forma, deve-se
adotar um sistema de colimacao linear, para ganamia intensidade de feixe adequada com

a utilizacdo de um tubo de raios X convencional.

1.8.1. Sistema Optico do SAXS

Como foi exposto, existem varios sistemas de cagfimaue podem ser empregados na
composicao de uma instrumentacao para a realizigdécnica de SAXS. No entanto, esta
escolha deve ser feita observando alguns critéqas possibilite a execucdo do projeto
fundamentado no dispositivo base. Dentre os digessiemas de colimacao existentes e que
foram expostos anteriormente, o sistema de colimpgaéa compor a Optica do equipamento é
0 sistema de colimacdo com camara de bloco de agdim Este sistema é estabelecido sobre

os fundamentos da colimacéo linear, e empregadiesenvolvimento deste dispositivo.

1.9. Principios Fundamentais da Teoria de Funcionaemto da Camara de Bloco

Como foi visto no item 2.3 sobre os principios baside funcionamento da Optica
escolhida, vamos agora nos aprofundar nos conckit@amentais que garantirdo o bom

funcionamento do equipamento projetado neste trabal

Ao analisar a Figura 18 fica bastante claro quesdilpde intensidade no plano de
registroR com a incidéncia do feixe primaritem formato triangular de distribuicdo na

direcao vertical enp € a distancia entre a intensidade maxima e o glanoipalH.
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Figura 16 - Sec¢édo através do sistema de colimagéduao mostrando o arranjo correto entre as paies
Kratky)

Como ja exposto anteriormente, um dos conceitogdmgleste tipo de colimacéo
consiste na exata coincidéncia do pl@ocom o plandO, em toda a sua extenséo. O plano
vertical que atravessa o0 meio &€ chamado de "plano de entradd' que define a
extremidade dianteira do sistema de colimacao.ddade, as arestis (aresta central) -
podem causar um espalhamento parasitario, no entapénas na regido abaixo da secao
principal e no caso extremo ao longo do pl@aoPois nenhuma dispersédo pode contornar a

bordaK’,; uma vez que o feixe primario ndo pode tocar asistapor debaixo.

Para tornar este conceito mais evidente, bastaogualanosO; e O, deixem de se
coincidirem. Se), for posicionado muito abaixo, assim como mostragarg 19, a arestid,

causa unespalhamento parasitario na regsdm plano de registro acima do feixe primdrio
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Figura 17 - Secédo através do sistema de colimapduaco conB, abaixo da sec¢édo H. (O. Kratky)

No entanto, este tipo de espalhamento fica confirmduma regido limitada e um
pequeno deslocamento @enesta direcdo seria uma solucéo desejavel, a fiptedenir que
ocorra o0 caso oposto. Se, a saf®eifor movido para uma posi¢gao muito acima, como raostr
a Figura 20, o feixe primario choca-se diretamenta a arest&’, resultando em uma regido

ilimitada acima do feixe primario que sofre cormeidéncia de espalhamento parasitario.

Figura 18 - Secéo através do sistema de colimapduaco conB,; acima da sec¢do H. (O. Kratky)
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Portanto, é 6bvio que qualquer um dos dois efgtmem ser evitados com a perfeita
coincidéncia dos planos definidos gore O,. Neste caso, qualquer espalhamento parasitario

acima do feixe primario deve desaparecer.

A condicéo ideal entre os planos coincidentes ndev@&amente satisfeita, pois ha uma
impossibilidade de se produzir superficies ideaiscemparacdo com o comprimento de onda

do espectro dos raios X.

E importante mencionar que somente uma parte aw ldmportante na colimacdo do
feixe. Em outras palavras, apenas a arégi ndo a arestid’; € importante. Considerando
que, no caso do sistema de trés fendas, o posmenta da terceira fenda para a eliminacao
da dispersao parasitaria causada pela segundapéobhema de construcdo delicado, a idéia
basica do sistema de colimacdo de blocos podesabrada comparativamente com menor
dificuldade.

Primeiramente, é produzido um corpo em formaldeom superficie extremamente
acabada e polida (Figura 6). A parte central da pegorresponde ao blod®y na Figura 18,
um bloco com uma funcéo idéntica a da pdye colocada sobre as duas barras laterais da

pecaU que também deve possuir uma superficie extremanpéarta e polida para baixo.

A resolucéo pode ser controlada pela posicao déafde entrad®. O angulo minimo
(20)min para o qual a dispersao pode ser registrada énedala para a resolucdo. Também o

valor deD derivado da lei de Bragg pode ser usado.
1)

1.9.1. Arranjo do Bloco de Colimacao

Um desenvolvimento mais recente é a chamada "caroanpacta”. As caracteristicas

mais interessantes sao descritas a seguir.

Primeiramente, uma modificacdo do sistema de cglimaleve ser mencionada. Em
contraste com sistemas de constru¢cdo mais antgds,o bloco centrdd; faz parte do bloco

principal em forma d&J, na camera compacta a ponte ou bloco mBgi® a parte basica fixa
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em que as pecaB; e S estdo montadas. A Figura 21 mostra o0 sistema tmag@io

modificado em uma visdo de baixo.

Figura 19 — Conceito Moderno do Novo Sistema de®kie Colimacdo Ond#, é Posicionado e Pressionado

Contra as Duas Barras Be (O. Kratky)

1.9.2. Avancos na Construcdo da Camara

Nas primeiras versdes deste tipo de camara, ardipearasitaria ja poderia ser
causada por imperfeicdo na montagem da ponte (dBEsnimperfeicbes na superficie de
preparacdo mecanica). Uma Unica particula de poeirgior ainda, uma fina camada de
graxa com uma espessura de alguns microns poden@ungensideravelmente a dispersao
parasitaria. Em vista dessas possiveis fontes e, eam novo tipo de construcdo foi

desenvolvido, o que praticamente elimina completdenessas falhas.

Outro tipo de construcdo de camara foi descrito RorW. Hendricks [19] que
conseguiu 0 mesmo efeito usando uma camera de bloague 0 espaco entre o sistema de
colimacao e o tubo de vacuo foi evacuado. A madilél necessaria do tubo de vacuo em
relacdo ao suporte da amostra e ao sistema deagdlnfoi obtida pelo uso de foles feitos de
latdo. A camara compacta atinge o0 mesmo efeitaalelat camara evacuada sem usar pecas

moveis.

Na concepcéo de construgdo, o anteparo do feirgdpa € montado dentro da camara
evacuada na parte de tras e deve ter ajustes lileag@o e de altura. O alongamento da

camara de vacuo € possivel através do uso de tighakbngamento que estdo conectados a
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parte traseira da carcaca da camara. A distantia aramostra e o plano de registro, que
geralmente é de 20 cm, pode assim ser estendida40ar80 ou 100 cm. Isso pode ser
desejavel para aumentar a resolugcdo em combinagéadetectores sensiveis a posicao. O
anteparo do feixe primario, no entanto, permaneocgpgsee na mesma posicao. Os tubos de
raios X sdo montados em um suporte de chdo. MedlicGeladosas mostraram que 0S
menores movimentos do chdo como os causados poinleda ou pela variagcdo de

temperatura ndo alteram a intensidade primaria eaqger amplitude mensuravel. Isto é

devido a construcdo do suporte, que converte osnmeowos do chdo em ligeiras voltas da
camera ao redor do foco. As pequenas mudancasargss! do angulo de saida néo resultam

em mudancas mensuraveis da intensidade primaria.

Uma vantagem adicional deste novo conceito € odatque o suporte dianteiro ndo &
apoiado sobre a mesa, mas no topo do tubo de XaiBscomo mostra a Figura 22. E
suportado de forma ajustavel nas proximidadesadaetfoco. A altura da camera € ajustada
pelo parafuso de ajuste finBi, a inclinacdo lateral pelo parafuse. As experiéncias
mostraram que as flutuagcdes de intensidade sabcdrasnte reduzidas pela eliminacao de
movimentos relativos entre o foco e a camara. Gsm, ia sala de raios X para se operar este
tipo de equipamento nem mesmo necessita de refg@er para a estabilizacdo da
temperatura.

Figura 20 — Imagem de uma Camara de Bloco de Celima
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1.9.3. Modificacdo do Arranjo do Bloco de Colimagin Relacdo ao Angulo de Saida do

Foco.

A qualidade de um sistema de colimacao deve seidenada melhor, quanto maior for
a intensidade obtida em comparacédo com a resoteg@erida, cuja medida é a distantia

entre o centro do feixe primario no plano de registo plano principal.

A questédo é saber se uma otimizacao € possivelaetecdo do sistema de colimacgéo e
a variacao do angulo de saida do feixe primarioddeem mente a caracteristica do sistema
de colimacao de blocos, isto é, mantendo a coincid&los planos definidos poy ouB; e
0O, ouB2;, existem ainda trés maneiras de variagcao quepasemntadas a seguir:

1. Adistancia entre a aredtae o plano de entradapode ser variada. Com relacdo a essa

possibilidade, discutem-se trés casos particutareando como referéncia a Figura 23:

(@) k. € posicionada na metade do sistema de colimac&adualpela letra ao meio do
blocoB;. Esta posicao € conhecida como "distante do fdesté arranjo geralmente
tem sido escolhido nas cameras comerciais até.agora

(b) k1 é posicionada entre as posi¢céesaisto €, na posicdodo blocoB;. Esta
posicdo é chamada de “central”.

(c) kyicoincide com o plano de entradaondeB; esta na posicaa esta posicao é

conhecida como “préxima do foco”

A

K1

Figura 21 — Vista Esquemética do Sistema do Bl@ac€alimacéo Onde o Blod®, € Mostrado em Trés

Posicdes Diferentes. (O. Kratky)
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2. A larguraf da projecédo do foco no plano perpendicllaa secdo principal que

passa pelo centro do foco (Figura 18) pode vagatuhs formas diferentes:

(a) Podem ser utilizados tubos de raios X de diferlawtpura focal reab. Os casos de
importancia pratica sao o tubo de foco largo (2 nortubo de foco normal (1 mm)
e o tubo de foco fino (0,4 mm).

(b) O angulo de saida da radiagdo no anodo também geydeariado, alterando a

largura efetivd no plano perpendicula@ da Figura 18.
Conforme mostrado na Figura 24
f=b.sine (2)

Normalmente, os fabricantes de tubos de raios ¥meadam um angulo de saida=
6°, resultando em si® ~ 0.1. Deste modo, a largura efetfvpara um tubo de foco normal é
de 0,1 mm. Nosso interesse particular € uma reddg@oabaixo de 6°, que de acordo com a

equacao (2) leva a uma diminuicéo linear na largtetivaf.

Anodo

f=>b.sinwm

Figura 22 — Correlacéo entre a larghmo foco e a largura da sua projecéo no plano pdipdarA ao feixe

primario. (O. Kratky)

O brilho aumenta inversamente proporciongl desde que o foco seja assumido como
um emissor de superficie perfeito e perfeitamelziegp No entanto, na realidade o foco néo &

perfeitamente plano, pois esta sujeito a corroséo @ aumento do tempo de servi¢o do tubo.
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Além disso, quanto menor for o angulo de saidautbo tmaior é a deposicdo de tungsténio,
que por absorcao cria uma camada enfraquecendtiagda emitida. Para demonstrar essa

relacdo como € observada na pratica, analisa-siogyda Figura 25.

Figura 23 — Energia emitida sob angulos de saiddidos pela energia do angulo de 6°. (O. Kratky)

Curva |: suposta condigdo ideal (superficie peafeénte plana isenta de deposicéo de
tungsténio, superficie emissora perfeita).

Curva ll: tubo de foco largo novo.

Curva llI: tubo de foco largo muito antigo, com fmnde servigo entre 4000 a 5000
horas.

Curva IV: tubo de foco largo antigo. Apenas porgaémnda curta.

No caso da condicéo ideal descrita pela curveeheagia total emitida é independente
do angulo de saida do tubo. As demais curvas apeeseuma razao JfEs (E, = energia
obtida no angulo de saids Es = energia com angulo de saida de 6°) como funcaoe. de

curva Il foi medida usando um tubo novo de focg@dara curva Il com um tubo de foco
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largo muito antigo (tempo de servi¢co entre 400@@05horas). Em ambos os casos, a por¢cao
monocromatica da radiacdo (apds atenuacdo do faixeario por fendas estreitas e
perpendiculares) é selecionada utilizando um disoedor de altura de pulso e um filtro de

radiacaqB onde apenas a faixa de onda curta € registrada.

Neste caso, obtém-se a curva IV para um tubo anfligma-se evidente, que o uso de
um tubo novo com um éangulo de saida entre 6° eh2ga perto das condi¢des ideais,
enquanto que no caso de um tubo muito antigo,iag&@ua monocromatica cai a metade de sua

intensidade com angulo de 2° em relacdo a um tabméangulo de saida de 6°.

No entanto, embora a forma das curvgEkdependam do tipo e da idade do tubo, bem
como do tipo de radiacdo utilizada, a curva Il & informacdes suficientes sobre o

comportamento de um tubo de alta qualidade.
3. A posicao da projecao do foco em relacdo a se¢écijal pode ser variada

(a) Frequentemente, a camera € ajustada na frenteébdodturaios X de modo que a
projecéo do foco repouse na secao principal demsetde colimagdo como mostra a
Figura 26.

Figura 24 — Posicao do Foco Relativo a Secao PanhdiO. Kratky)

(b) O foco est& numa posi¢do acima da sec¢do prinégpale, toda a radiagdo entra na

camera sob algum angulo de inclinacao (Figura 27).
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Figura 25 — Posicéo do Foco Relativo a Secéo pahci

(c) E finalmente, ha também a possibilidade do focaresin parte, abaixo da sec¢éo
principal do sistema de colimac&o. E ébvio quearepda radiacdo é entdo perdida
(Fig. 28).

/

Figura 26 — Posicao do Foco Relativo a Secao PanhdiO. Kratky)

Visando uma otimizagdo do sistema de colimacd@ &t para obter a maxima
intensidade em qualquer resolucéo requerida, famrseescolha 6tima dessas trés variaveis.
Assim sendo, a posicdo da bokgao angulo de saida do tubo e a posicao do foceelEnao
a secdo principal. Antes de discutir este pontoptohlema no sistema de colimacéo deve ser

mencionado.

Por razdes de focagem imperfeita, parte dos ektemnitidos pelo catodo caem no

anodo fora da regido do foco apropriado. A indioagsta na regido do plaoda projecéo
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de foco comoN. A Figura 29 mostra isso para o caso da post@la borda médik;
(“préximo do foco”).

[]
'
1

3c
2

Iu|n
)

Figura 27 — Espalhamento na regiidora da regido do foco apropriafigproduzindo uma regiéo fortemente

ampliada do feixe primario(O. Kratky)

Algumas radiacdes originam-se da regiique penetram no sistema de colimacgé&o sob
um angulo de inclinacéo relativamente ingreme necdo descendente. Esta radiagcdo que
atinge a parte inferior da camera pode levar adisgersao difusa iluminando toda a camera,
sendo também notada no plano de registro na foemanth radiacdo de fundo. Portanto, é
necessario um revestimento completo de todas a&sf&ips internas com chumbo. Este tipo
de radiacdo de fundo é entdo quase insignificanteamparag¢do com a disperséo provocada

pelos componentes do equipamento que interagenodeixre primario.

1.9.4. Célculo da Intensidade Priméaria de uma Reéol Qualquer

A resolucdo é definida pela quantidadg. Mantendo constante este valor que é

mostrado na Figura 18, a intensidade primaria dmrecalculada como uma funcdo de
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diferentes posicoes da borda méHiae o angulo de saida. A intensidade primaria é
chamada e as diferentes posi¢fes da borda mkdsio indicadas por, ® ou ¢ de acordo

com o que foi abordado anteriormente com os indjuesdefinem o angulo de saida

Devido ao fato da condicéo da superficie do anedie(acordo com o brilho que pode
ser alcancado) depender do tempo de servico dodelvaios X, ndo sédo possiveis calculos
exatos que validam todo o sistema. Diversos arsasg® mostrados como possibilidade de
compor um sistema de colimagéo, mas como deveniiosr des condigdes para o uso de um
tubo de raios X com angulo de saida de 6°, iremastnar o calculo para o arranjo utilizado

neste projeto.

Primeiramente, calcula-se um exemplo para condigdeais (E, = constante) e
posteriormente, sao feitas correcbes a partir deaclh mostrada na Figura 25. Embora a
correcdo a ser aplicada na préatica dependa dooedtadubo utilizado, o resultado obtido
desta maneira fornece uma boa aproximacao, e elmnpser facilmente adaptados para

diferentes valores de,Hs.

1.94.1. P(@ Calculo da Intensidade Primaria na Posigdérestak; no Meio do

Sistema com Angulo de Saida de 6°

Supondo as mesmas dimensodes relativas na diregdorital como mostrado na Figura
18, que se assemelham as condicbes mais comunsatia,po calculo € particularmente
simples: A fenda de entradaé ajustada de uma maneira que a radiagdo emitidé (&
largura da projecdo do foco no plaAocom um angulo de saida de 6°) pode passar pelo
sistema de colimac&o sem quaisquer restricdesstariiam, € igual & largura da projecéo
do focof no planoA. Agora, calcula-se a energia total que entra stersia de colimacéo [7].
E 6bvio que uma linha paralela ao longo do eixdabm tenha pontos correspondentes aos
pontos na projecéo do plao O angulo de divergénciaque é igual a diferenca entres 3,
€ uma medida para a energia que entra no sisten@loeacdo de qualquer ponto de

distanciah da secéao principal.
Assim:

2h R (3)
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Portanto, a contribuicdo de energia de um pontiwiohehl do foco para a energia total
aumenta com o aumento da distancia da sec¢ao @incip

Supondo que a capacidade de maxima poténcia dodiibbaios X sejd e o brilhoB
em condi¢cfes Otimas {E= constante) seja proporcionalL&. A contribuicdo de energia
primaria de qualquer elemento de comprimento dess#uoi individual dh como funcédo da

distancia h da sec¢éo principal € entdo

dP(_%)=k.}L—c. L dh (4)

3C
Onde k € um fator de proporcionalidade.

A energia total que entra no sistema de colimagé&ao definida pela integracéo sobre

a largura focat:

Pa) = J! dIP(a)] = % h?/215 = =L 2 (5)

.. kL , A )
Substltumdon que aparecera com frequéncia pasbtém-se:

P(a) =F = =F. 0,167 6)

Por sua vez, a intensidade §t@mmbém pode ser expressa como funcdo do brildo da
por B =L/f, obtendo

1 kBf? 1
1 _kBf” 1 (7)
6 C 6

KLf
P(@) = ~

Com o célculo de todas as combinacdes comg), &), ..., P(B), ..., P(@), ..., P(@),

consegue-se definir o grafico mostrado na Figura 30

Por conseguinte, € inutil reduzir demasiadamenéagulo de saida, uma vez que o
ganho de intensidade obtido, como calculado parecamslicoes ideais, geralmente é
compensado por uma diminuicdo do valor regldausada por uma maior atenuacdo em

angulos de saida cada vez menores.
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Figura 28 — Intensidade primaria em dependénciéndalo de saida, para a posicag & e cda aresta central.
A mesma resolugéo em todos os casos. Linhas clpeéssuposicéo de condigBes ideais. Linhas podtla

atenuacao da radiacdo emitida por corrosdo dodocesponde a curva Il na Figura 25.

A Tabela 2 mostra os valores de intensidade praném dependéncia da posicdo da
ponte (aresta ff e o aumento do brilho com a diminuicdo do anglelsaida.

Tabela 2 — Aumento do brilho em relagdo ao angeleaida e da intensidade em rela¢éo a posigaontia po

Aumento da Intensidade—>

> W a b ©
C
% 6° 1,00 - -
=
5] B
.y 5 1,09 - -
o
@ 4° 1,15 - -
5
1 3° 1,19 1,72 1,87

2° 1,17 1,78 2,24
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1.9.5. Como Selecionar um Sistema de Colimacdod®tim

Ao tentar encontrar a colimacdo Otima a partir défigp da Figura 30, nota-se
primeiramente que os angulos de saida menores°uénsao razoaveis, pois, para todas as
posicdes da aresta média, a intensidade primanega a cair para = 2° (nos casos deea
b) ou aumenta pouquissimo (no caso Jque, mesmo no caso de tubos de alta qualidade, o

ganho néo vale a pena.

Conforme indicado pelo triangula() na Figura 30, obtém-se a menor intensidade para
ae, iSto é, a posicao distante do foco da arestaatenb angulo de saida de 6°. Neste caso, 0
sistema de colimacdo esta totalmente iluminado. (B8y e o alinhamento é especialmente
simples. Reduzindo o angulo de saida para 3°, eb&mm ganho de intensidade de
aproximadamente 20% (Tab. 2). A resolucéo igua pgrosicao central b da borda central s
pode ser alcancada usando angulos de saida medarasvez que aqui praticamente nao é
obtido nenhum ganho de intensidade, reduzindie 3 para 2°, prefere-se= 3° por motivos

de ajuste mais facil (circule).

Uma intensidade ainda maior pode ser alcancada&gulo de saida comem 2°
(quadradaa). No entanto, o alinhamento torna-se significatigate mais complicado, pois a
projecdo do foco deve ser ajustada exatamenteefmilsecdo principal sem tocé-la. Além
disso, deve se ter em mente que 0s maiores rexusdra a qualidade do tubo de raios X
deve ser feito neste caso, uma vez que para 2° a intensidade diminui com um

envelhecimento moderado do tubo.

Usando um tubo moderadamente antigo, no entanéolugdo do angulo de saida nunca
€ vantajosa como € visto pela multiplicacdo dasasude linha cheia na Figura 30 com o0s
valores dados pela curva lll na Figura 25. Conseigneente, um ganho de intensidade
consideravel por um procedimento de otimizacdo rdes@anteriormente s6 pode ser

conseguido usando um tubo novo com um alvo de cobre
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2. MATERIAIS E METODOS

2.1. O Difratbmetro Base

O equipamento base para a composicao da novanmesitacao é o Seifert HZG 4. Este
€ um equipamento de difracdo de raios X inoperdeigdo a alguns problemas em seu
sistema eletronico de comando e gerenciamento. MNant®, toda a reestruturacdo e
modernizacdo do sistema eletrénico e de comanao,coeno do desenvolvimento da Optica
que permite que se execute a técnica de SAXS, fdemmnvolvidas e implementadas em um
trabalho conjunto entre a UERJ, o CBPF e com sepdot LNA. Todo este trabalho foi
desmembrado em duas etapas conforme as areashi#xiooentos centrais, uma envolvendo
a parte eletrbnica de controle e a outra envolvesgmarte Optica, que € abordada neste

trabalho.

2.1.1. Caracteristicas do Difratbmetro

O equipamento base € mostrado na Figura 31, aydke ger observado o tubo de raios

X, 0 suporte, o porta amostras e o detector.
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Figura 29 - Equipamento de difracdo de raios Xe®eHZG 4, base para o desenvolvimento da instrtagén

da 6ptica para SAXS.

Esta configuragéo permite que ele realize ensaodifdacdo, pois o feixe de raios X
deixa o tubo e incide sobre a amostra onde é aifoatO tubo de raios X é fixo e toda a
Optica do sistema de colimacao do feixe primanoaitada no braco fixo do goniémetro. O
porta amostras rotaciona juntamente com o braccehdiy gonibmetro, onde é montada a
instrumentacao para a recepcao do feixe difrataddetector € montado no brago movel logo
apos o sistema Optico de recepgdo. A instrumentdoadifratbmetro é fixada através de
parafusos, que podem ser encaixados e aparafufadosndo blocos ou mdédulos,
permitindo uma grande variedade e possibilidadesodéguracdes, admitindo o encaixe de
diversos acessorios para diferentes tipos de as@isécnicas.

A Figura 32 mostra um desenho esquematico, vistgimi@, do gonidmetro de um
difratdbmetro, onde se observa que o feixe de Pgiésoriginado e emitido pelo tubo de raios
X indicado na Figura pela let& passa pelo colimaddt e logo apos incide sobre a amostra
C localizada em cima do supolite A amostra rotaciona em torno do ei®o Existem dois
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colimadoresB e F por onde passam os feixes de raios difratadosgmetstra e sdo captados
pelo detectoz onde é preso pelo supoBEeOs suportek eH séo dispostos de tal forma que
o movimento de 2 x graus do detector € acompanpaldorotacdo de x graus da amostra,
assegurando que o angulo de incidéncia e o dedefleejam iguais a metade do angulo de

difracéo. O contador varre toda a faixa de angetms uma velocidade constante [20].

Circulo do _—"

Difratémetro

Figura 30 - Difratbmetro (goniémetro) de raios Xj@smatico.

2.1.2. Mudancas Gerais no Difratbmetro

A conversao do difratbmetro em um equipamento deX$Aexige algumas
modificagcdes no suporte do tubo de raios X, no®migs de colimacdo alocados sobre o
braco fixo e o braco moével, no detector e no pataostras. Na verdade, toda a
instrumentacao listada anteriormente foi removideaocada para a camera de bloco de

colimacgéo.
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2.2. Sistema Optico do SAXS

Como exposto anteriormente, existem varios sisteteasolimacdo que podem ser
empregados na composi¢cao de uma instrumentacda peatizacao da técnica de SAXS. No
entanto, esta escolha deve ser feita observandosatgitérios que possibilite a execuc¢ao do
projeto fundamentado no dispositivo base. Dentredo®rsos sistemas de colimacéo
existentes e que foram expostos anteriormentestensa de colimacao para compor a éptica
do equipamento é o sistema de colimagdo com céseaoéoco de colimacado. Este sistema é
estabelecido sobre os fundamentos da colimagéoarline foi escolhido para o

desenvolvimento deste dispositivo.

2.2.1. Escolha da Optica

Na analise das condi¢des impostas no projeto deadgd um equipamento de SAXS,
fundamentado no difratbmetro da Figura 31, temuseum sistema Optico que se encaixa nos
guesitos abordados e em contra ponto as negajwasao impeditivas a adequacao deste
sistema no difratdbmetro, conduz a escolha do ssst#colimacido em bloco, mostrando
caracteristicas bastante ajustaveis ao projete.disttma de colimacao permite que as
dimensdes do equipamento seja explorada ao magonocapacidade de fornecer uma

maior intensidade de feixe e maior resolucao.

A Figura 33 mostra um equipamento de SAXS modédiatarjcado e comercializado
pela Anton Paar. Os primeiros equipamentos comeaims foram desenvolvidos pelo
professor Otto Kratky em 1957 na Austria em pagcedm a Anton Paar, que € a pioneira na
fabricacdo e comercializacao deste tipo de equipemé&ste modelo de equipamento dispde
de tubos de alta poténcia e de alto brilho e catersias de monocromadores na saida do tubo

de raios X que facilmente ultrapassam a casa dbsum@s de reais [21].
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Figura 31 - Equipamento de SAXS da fabricante ARRaar, atualmente comercializado com o sistema de

colimag&o em bloco.

A Figura 34 mostra um desenho esquematico do ctnjianmado pelo sistema de
colimacéo, o tubo de raios X e o detector bidimamli sensivel a posicdo que é instalado no

difratbmetro, caracterizando-o como um equipamdat8AXS.
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Sistema de Bloco
de Colimacio

Tubo de
Eaios X

Figura 32 - Conjunto composto pelo tubo de raiosidtema de colimacéo linear e detector. Desenho

esquematico mostrando a disposicdo dos compon¢@tesitor)

O arranjo mostrado segue exatamente a ordem desdidp exigida, com o feixe sendo
gerado no tubo de raios X, passando pelo sistentaloieacao linear e atingindo o detector
bidimensional. Os sinais observados nos eletrodatetector, gerados pela passagem de uma
radiac&o ionizante sdo principalmente devido aoimento de cargas elétricas no seu campo
eletrostatico [22]. Estes sinais que chegam actgtedo convertidos em pulsos elétricos, e
posteriormente registrados e analisados por saftvagspecializados. Os detectores
empregados neste trabalho sdo desenvolvidos eddbs pelo CBPF, que tem o dominio
desta tecnologia. Este conjunto € aparafusado uipagento base, juntamente com a camara

de vacuo, que abriga o sistema de colimacao eno plocinteiro.
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2.3. Projeto e Construcéo

Todo o projeto de construcéo foi desenvolvido efimwswe de CAD 3D e 2D. Estas
ferramentas foram utilizadas para a elaboracdo eeendhos técnicos e simulacdes
dimensionais. A fabricacdo das pecas que foranzadés na conversdo do equipamento de
difracdo em um equipamento de SAXS foram realizadasaboratorio de Instrumentacéo e
Tecnologia Mecanica (LITMec) do CBPF e no LNA (L&dtdrio Nacional de Astrofisica).

2.3.1. Materiais de Fabricacao

Foram utilizadas chapas grossas de aco inox 300 d& 20 mm de espessura, e barras
circulares na construcao do equipamento devidaarsuor estabilidade a ambientes diversos
e facilidade na descontaminacdo devido ao manuggomesmo tempo, este material
contribui na protecdo radiolégica quando comparadmateriais mais leves e de facil
usinagem. Este tipo de material é largamente atibzem equipamentos similares encontrado

no mercado, tanto na constru¢ao do corpo do eqeipnguanto no sistema optico.

2.3.2. Processo de Fabricacéo

Os processos de fabricacao industrial que foranregapgos para a transformacdo das
chapas de aco inoxidavel em um produto acabadonfas mais avancados utilizados na
producdo de componentes mecéanicos atualmente. ME#qujue dispdem de sistemas de
controle por comando numérico computadorizado (CNfi¢grado com sistemas de
gerenciamento CAM (Manufatura Assistida por Comgotp foram utilizadas para
confeccionar as varias pecas que um equipament®AXS dispde. Alguns processos de
usinagem como corte, furacdo e fresamento com mas@NC foram realizados no LNA.
No LITMec do CBPF foram realizados operacdes deag&m como rebaixos, furacoes,

abertura de roscas, soldagem, retifica e montagsnoamponentes.

2.3.2.1. Corte por Eletroerosao a Fio

As chapas de aco foram cortadas pelo process@tleezbséo a fio, que é um processo

de usinagem por meio de descargas elétricas [28}. [focesso foi usado devido a algumas
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limitagbes encontradas nos processos de usinagenergmonal como, por exemplo, as

fresadoras e furadeiras de bancada. Esse procesadepa obtencdo de perfis vazados com
alta complexidade e com cantos vivos, algo que s@@ tdo trivial de ser realizado na

maioria das vezes utilizando ferramentas de cottdrias comuns. Inicialmente, faz-se um
furo guia na peca obra com 0 objetivo de transpasstio de corte de onde comeca a
usinagem da geometria desejada. A Figura 35 é @m@r de uma usinagem feita em umas
das janelas de passagem do feixe de raios X detpr6AXS, que mostra o furo quadrado

passante obtido através desse tipo processo deaigi.

Figura 33 — Janela quadrada traseira para passigesdiacdo onde € acoplado o detector de raios X.

A Figura 36 mostra a maquina de eletroerosado €MI€ que foi utilizada no processo
de corte das chapas de ago inoxidavel. Esta matgrimama capacidade de corte de 400 mm
de espessura de chapa com precisdo de 0,4 mmesfdeeam acabamento com rugosidade

superficial maxima de aproximadamente (in2
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Figura 34 — Eletroerosdo a Fio CNC Veker Eletrd¢oitik modelo AR 2300. (Bener Veker)

Este processo foi utilizado tanto no corte das akdyputas quanto na usinagem das

pecas com geometrias complexas, como mostra aaFRsgur

Figura 35 — Suporte de ajuste da CaAmara com o detRaios X.
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2.3.2.2. Usinagem

Apés o corte na maquina de eletroerosao a fiohagas de aco passaram pelo processo
de usinagem em um centro de usinagem, que € umaimadaperatriz CNC gerenciada por
sistema CAM. A Figura 38 mostra o Centro de UstnadPetrus DPT-80130R utilizado para
usinar pecas de maior complexidade, onde ndo essiyeb empregar maquinas operatrizes
convencionais devida sua limitagdo em usinar gemesesimples e em um eixo de cada vez
X,YoucZ.

Figura 36 — Centro de Usinagem Petrus DPT-80130Rabloratério de Usinagem do LNA.

A Figura 39 mostra em destaque, indicado peles,setzaminho usinado (rebaixo) para
a colocacgdo do O’'Ring que permite a estanqueidddeia da cAmara, permitindo assim, que
ela possa ser evacuada. Como pode ser observadwmgam, o rebaixo usinado tem uma
geometria retangular com cantos arredondados,fpaitéar a montagem do O’Ring e evitar
que ele seja estrangulado ou crie um ponto decalt@entracdo de tensdo na borracha,
causando o mau funcionamento do componente vedardé mesmo a sua falha [24]. Este
tipo de geometria com arredondamento executada ceb®xo nos vértices € de extrema
complexidade para ser realizada em uma maquinaencimnal que ndo possui um comando
automatizado dos dois eixos X e Y simultaneame@@mno um centro de usinagem é
totalmente automatizado e opera todos o0s eixosltsineamente, a execucdo de um rebaixo

interno com cantos arredondados € perfeitamensygb® simples.
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Figura 37 — Camara de Raios X para colocacao datear®m ambiente evacuado. As setas indicam oxebai

usinado para o encaixe do O'Ring de Borracha.

3.3.2.3. Roscamento Interno

O processo de roscamento interno foi realizad@attlo-se machos de roscar manual
(Figura 40). Este processo consiste em usar tn@anfentas sequencialmente, as duas
primeiras para desbaste, apresentam uma parteacOrdmr e permite a abertura da rosca
retirando o cavaco do furo previamente realizado terceira para acabamento interno da
rosca.

Figura 38 — Macho de Roscar. (Direct Industry)
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2.3.2.4. Parafusos de Ajustes Roscamento Externo

Para o ajuste do alinhamento correto da camaraes@ssarios trés parafusos de ajuste
fino como mostra a Figura 41. Um parafuso gararginbamento do feixe que sai do tubo de
raios X com a fenda de entrada da camara e ossoddie ajustam a inclinacdo da camara
adequadamente com relacdo ao feixe primario. S@&busas de ajuste de rosca fina 18 x 1,5
de grande diametro permitindo uma maior precisapasicionamento. Os perfis das roscas

dos parafusos foram usinados e as laterais daaaeparafuso recartilhados em um torno
mecanico convencional.

Figura 39 — Parafusos de Ajustes de AlinhamentBalxe de Raios X e para Inclinacdo da Camara.

2.3.2.5. Soldagem dos Componentes

Alguns componentes que compdem o sistema SAXS sitaesn ser soldado com o
objetivo de ser mais produtivo e economicamentejadn. A Figura 42 mostra um dos
componentes do suporte do tubo de raios X, qualdeds caracteristicas de funcionalidade,
permitiu 0 emprego do processo de soldagem TIG.
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Figura 40 — Suporte do Tubo de Raios X Soldadoasepelo Processo TIG.

2.3.2.6. Usinagem e Acabamento Superficial do Biie&olimacdo

O bloco de colimacdo € o componente mais importdatsistema de colimagéo para
este tipo de equipamento SAXS. Portanto, foramzatlas ferramentas de usinagem com
pastilhas intercambiaveis em um sistema porta piogao mostra a Figura 43. Este sistema
garante menores vibragcdes, maior precisao e mattadmamento superficial na peca devido ao

alinhamento da ferramenta de corte.

Figura 41 — Fresa de Topo de Dupla Pastilha coterS&ésPorta Pinca. (Direct Industry)
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O bloco de colimacdo mostrado Figura 44 € uncomponenteque exige técnicas
apuradas nacabamento de superficies e precisées mecaniéasima#ls, tornan-o uma
peca de dificil fabricacdo. Devido a sua funciatedie, os acabamentos superficiais exi,

e principalmente a sua tolerancia de fc, foram da ordem dengstrins, pois héa interacédo
entre a superficie usinada com o feixe de raioEM{retanto, precisdbes mecanicas tao :
em pecas com dadas dimensfes séo impossiveisede atmngidas, restando entdo, empre
0 maximo de cuidado na execucao da usinagem eanias etap: de acabamento superfic
realizada.

Figurad42 — Bloco de Colimacgéo do Sistema SAXS.

O bloco médio (pontemostrado na Figura 48 outra parte importantissima c
também requeos mesmos cuidados dispensaao bloco de colimagacEste componente
integra a geometria Optica do equipamento, tends atestas como principais na colima
do feixe de raios X.

Figura 43 — Bloco Médio (Ponte)
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2.3.2.7. Verificacdo da Variacdo da Geometria

No processo de usinagem deste item, foi conferigdanicidade com precisao de

centésimos de milimetro na verificacdo da variagforma como mostra a Figura 46.

Figura 44 — Verificagdo da Variacdo da GeometriBldzo de Colimagao com um rel6gio comparador.

Colocando-se a peca em um desempeno de ferro tusdid um relégio comparador
de base magnética sobre ele, a peca € entdo paslaioabaixo da ponta do relogio
comparador e logo apés faz-se o0 ajuste da escalasttamento para a posi¢cdo zero. Feito
isso, desliza-se a peca sobre a superficie do gesemobservando o deslocamento do
ponteiro do reldgio que indica a variacdo da geoesuperficial mostrando as distorcbes
geradas nos processos de usinagem e de acabaR@rdbservada uma variagao de 0,04 mm
entre as extremidades opostas onde as pontasaworbtio apdiam.

2.3.2.8. Flange

A camara do equipamento de SAXS é conectada a ombhéde vacuo mecanica para
a geracao de baixo vacuo. Esta interligacdo é &itevés de um flange de inox padréo 1ISO
KF DN25 como mostra a Figura 47, e a fixacdo éfpitr abracadeiras especiais (clamp),
onde a junta é vedada usando O’ring e anel ceradadr. O flange foi fabricado em um torno



72

convencional e inserido em um furo na camara oadsdldado internamente pelo processo
TIG.

Figura 45 — Flange Padrédo KF DN25 para Evacuacdtadzara.
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3. RESULTADOS E DISCUSSOES

Este capitulo se dedicara a apresentagdo e discdes&esultados obtidos em relagéo
ao modelo matematico dos componentes e aos caldabsnedidas do sistema oéptico. A
elaboracdo dos modelos matematicos do projeto dstrogédo e a confeccdo dos desenhos
técnicos que permitiram a construcdo do equipamiengon desenvolvidos em software de

CAD especializados.
3.1 Projeto e Dimensionamento dos Componentes

De acordo com o que foi exposto no capitulo 2 neatalo como base a geometria das
Figuras 5 e 18 que definem a Gptica aplicada n@gpamento projetado neste trabalho, temos
gue considerar primeiramente a varia@efjue define o comprimento da Optica e estabelece

as medidas dos componentes que compdem o sistecodrdacao.

3.1.1 Bloco de colimacdo

A Figura 48 apresenta o esquema de colimacdo dbloco com as indicacdes das

referéncias entre as distancias das arestas efetiva

Ct

Figura 46 — Referéncia Entre as Distancias dassiata Arestas Efetivas. (O autor)
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G é a distancia entre a projecao do foco e a adestenda.

L é a distancia entre a aresta da fenda e a &esta bloco médio.

| é a distancia entre a arestad6 bloco médio até a arestad6 bloco principal.

J é a distancia entre a arestall bloco principal ao plano de registro do detector
C:€é o comprimento total da geometria do sistema tmagao.

Um dos problemas no dimensionamento do sistemaliteacdo para este projeto, é
saber quais as dimensdes das pecas que compdsternasbnde é acoplado o tubo de raios
X e a posicédo do anodo no interior do tubo [25Figura 49a mostra a imagem do tubo de
raios X Seifert do difratdmetro Seifert HZG 4 eigufa 49b é um esquematico indicando a

posicdo do anodo e as dimensdes fundamentais do tub

foco
N foco aptico
linear
foco aptico
poniual

81 mm

Figura 47 - a) Tubo de Raios X Seifert. b) Esqu@ndo Tubo de Raios X Seifert e suas Respecliedidas.

(GE Measurement)
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Para resolver este problené necesséarigaber qual é a distancia real entre a proj
do foco lineare a aresta da fenda de entrada do feixe de ra Analisando eFigura 49Db,
observa-s@ue a projecdo do foco Optico linear podeconsiderada@omo centralizea com
relacdo a base do tubt®omo mostra Figura 48, G ¢é indicado ridgure 50 como a distancia
entre a projecao dimco e a aresta da fen Como todas as outr&stas estao vinculadas
dimenséo da cota @,imprescindivel defini-la para sebter as dimensdes de todo o sisti

Figura 48 -Distancia Entre a Projecdo do Foco e a Aresta ddz G. (O autor)

Como o tubo de raios X é encapsulado por um involde metal, cve-se definir as
medidas reaislos componentes relacionadointroduzi-losno modelo mateméaticO tubo
de raios X e o invélucro de metal sdo pecas jdentis. Desta formadeve-se inseri-las no
projeto grafico e medirpor meio do modelo projetado no softwa3D a cota desejada.
Através dasmedicfOes das pecas r¢, e comas pecas previamente concebiem um pré-
projeto, obtém-se untdistancia de 75 mm conforme mo: a FigurasC.

Como a distancia entre as partes dos componed®d® mm, enta

=75 > C=150 ®)

Cc
2
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No entanto, pela Figura 18 nota-se que o comprionttal do sistema optico € dado

por

)
Ci=3C

Substituindo o resultado encontrado na expressalotém-se o comprimento total do

sistema oOptico, que € de£A450 mm.

A Figura 51 mostra a vista de corte do equipamemide o comprimento total do
sistema optico parte do anodo (projecdo do foca@pinear) até o plano de registro do

detector (plano de fios onde ocorrem os eventaapg@cao dos elétrons).

Figura 49 — Vista de Corte Longitudinal na Dire¢@oPropagac¢éo do Feixe de Raios X com Indicacéo
do Comprimento Total da Optica do Sistema. (O utor

Este resultado mostra que o comprimento do sistémauito reduzido quando
comparado com outros sistemas 6pticos mencionadoapitulo 2 podendo chegar a dezenas

de metros.

As dimensfes das distancias entre as arestas do tdocolimacdo e do bloco médio
sdo dadas pelas cotas L e | (Fig. 48) onde cadanued® 75 mm. Portanto, sabe-se que o

comprimento do bloco de colimagéo deve ser maierldid mm.
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A Figura 52 mostra o bloco de colimacé&o projetadle & peca real usinada.

Cut-Extrudel

Figura 50 — Bloco de Colimacédo Projetado e a R€;autor)

A cota da dimensé&o entre a aresta do bloco de aglimlk e R (plano de registro) é
dada por J que, por sua vez, tem como expressao:

J = % > J=225mm, (10)

O espaco entre a aresteelR compreende o porta amostra, que é posicionadcalpd®
0 bloco de colimacdo e o anteparo do feixe primdtie fica mais préximo a janela do
detector de raios X.

3.1.2. Camara de Véacuo

O dimensionamento da camara de vacuo tomou consréngfia as dimensdes do
sistema optico de colimacdo e também considera ngnl@ maximo de espalhamento da
amostra de 10° na vertical. A camara deve compartaraximo do caminho optico do

sistema, a fim de diminuir distor¢des no sinal.
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3.1.3. Janela de Saida do Feixe

A determinacédo das dimensdes da janela de saif¢éxdcesta relacionada com o
angulo maximo de espalhamento registrado nos endai8AXS que comumente tem um
maximo de 10° e que, para este caso, toma-se @aréncia a posicao zero do feixe

primario ou o plano principal do bloco de colimagéo

JANELA DE SAIDA

POSICAO DA
AMOSTRA

Figura 51 — Vista de Corte Longitudinal na Dire¢@oPropagac¢éo do Feixe de Raios X com Indicacéo

do Comprimento do Angulo de Espalhamento Maximoa(®r)

Com a configuragdo mostrada na Figura 53, obtémtamanho da abertura da janela
gue é de:

W = tan(10). 210 (11)
Onde W = 37 mm

Para efeito de arredondamento foi considerado amelg com 40 mm de altura e de
largura como mostra o desenho técnico de fabricdgaégura 54.
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Figura 52 Desenho Técnico com Dimensdesla Janela de Saida do Feixe de Rair (O autor)

A Figura 55mostra a imagem real da janela de saida do feix® cesultado do projei

de dimensionamento.

Figura 53 —Janela de Saida do Feixe de Raios X.
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3.1.4. Janela de Entrada do Feixe

O que define o dimensionamento da janela de enttadaixe de raios X é a propria
janela de saida do feixe do invélucro do tubo.#eja pode ser dimensionada de forma que o
limite minimo de suas medidas devem ser iguais upersores as medidas da janela do

involucro do tubo de raios X.

3.2.  Montagem das Pecas

Os componentes fabricados pelos processos apréssntdevem ser montados
compondo as partes funcionais do equipamento. éig@t@ dos métodos utilizados garantem

0 encaixe e o alinhamento perfeito dos componentes.

3.2.1. Montagem da Camara

A Figura 56 mostra a vista explodida da camaraepadp em software 3D. Ja a Figura
57 apresenta a imagem dos componentes fabricadaboratério do LNA e do LITMec nas
suas respectivas posi¢cdes de montagem. Os destftmisos detalhados da camara sao
apresentados no apéndice A. Estes desenhos masralementos fabricados que compdem
a camara de vacuo para que se estabeleca um védtabdlho de 6 x Tombar [26], que é

compativel com a técnica de SAXS.



Figura 54 — Vista Explodida da Camara Projetada@ftavare 3D. (O autor)

Figura 55 — Vista Explodida da Camara Fabricada.

Ty
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3.2.2. Montagem do Bloco de colimagao

A localizag&o do bloco médio no conjunto que compééoco de colimacdo pode ser
observada melhor na Figura 58. Como foi apresemtad@pitulo anterior, a localiza¢éo do
bloco médio esta relacionada a tecnologia de agg@trdo tubo de raios X, onde a posicao
muda conforme a variacdo do angulo de saida de feirmario do anodo.

Figura 56 — Conjunto do Bloco de Colimagéo.

O manipulador tem a funcéo de que se evite o apdietto com o bloco de colimacao
evitando qualquer tipo de contaminacdo nas pariessado conjunto (arestas onde é
bloqueada parte da radiacdo com funcao de colip@ar)gordura ou suor produzido pelo
corpo. A trava permite a fixagdo do conjunto dacbloa caAmara, evitando o deslocamento e
0 consequente desalinhamento Optico do sistema.

3.2.3. Montagem do Bloco de colimacdo na Camara

A Figura 59 mostra como € montado o bloco de caé&oano interior da camara. Com
0 conjunto do bloco de colimagdo montado, o sisténapoiado sobre os ressaltos internos
existentes nas laterais da camara, logo depozngdaj de entrada do feixe de raios X. Acima
dos ressaltos nas laterais da camara, existematkegdonde € introduzida a trava para
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garantir que o sistema nao saia da posicdo estaleeld-eito isso, gira-se o manipulador,
onde este pressiona a trava para baixo, flexioranointra a abertura e fixando o conjunto
do bloco. Devido a flexdo exercida, a trava é poessla contra as cavidades internas
causando o travamento do bloco de colimacéo.

Figura 57 — Montagem do Bloco de Colimacdo na Carvista Interna Sem a Lateral.

3.3. Metodologia Experimental

Para a realizacdo dos testes que comprovarao iaffiatidade do sistema de colimacéao,
foram utilizados um detector unidimensional sedsvposicdo e uma fonte de raios X de
>Fe com linha de emiss&o de fétons com energiadd&dy atrelado a uma interface de um

sistema de aquisi¢ao de dados.

3.3.1. Caracterizacdo do Detector

A caracterizagdo do detector unidimensional folizeda para uma mistura gasosa Ar —
C.Hs (75/25) operando a uma pressao de 2,5 atm acinpaedado atmosférica e utilizando
uma fonte de>Fe. Este detector opera baseado na técnica da deheetardo para a
determinacdo da posi¢do de incidéncia dos fétonsigAra 60 mostra a curva de ganho do

detector para estas condigoes.
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10° 4
Combinacéo Gasosa: Ar/C2H6
Pressao: 2,5 atm
10° 5
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Figura 58 — Ganho Medido com Mistura Gasosa AsHsE75/25) a Presséo de 2,5 atm com Font€ge.

Apos o levantamento do ganho, foi definida a falgeoperacdo do detector, tensdo de
operacdo HV = 2300 V e Ganho =°10 levantamento da resposta em homogeneidade do

detector & iluminacgdo direta de sua janela por tomée de*°Fe, conforme diagrama

experimental mostrado na Figura 61, é apresentaéfégura 62.
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Figura 59 — Diagrama da Eletronica Associada amitete Localizagdo Unidimensional.
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Figura 60 — Espectro da Homogeneidade do Detector.
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Para definira linearidade do detec, é colocado um dispositivo de mudltiplas fen
(Figura 63)na janela ativa do detec, onde a abertura de cada fenda vale | 8@Gespcadas

de 2 mm.

Figura 61 — Barramento de mdltiplas fendas.

A Figura 64mostra o espectro das fendas duplas iguete espacadas iluminadas |

uma fonte dé°Fe,colocada a uma distancia de 15 da janela do detect.

600 H
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-150 -100 -50 0 50 100 150
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Figura 62 — Espectro Para aBamento dMdltiplas Fendas com Larguras de 306 eEspacamento de 2 mm.

Como auxilio do software Orig, traca-se uma cun/@&aussian para definir o centro
de cada pico.Como as fendas sdo igualmente espacadas-sea curva de converséque
mostra a linearidadentre o sistema de aquisi¢éco de deteccao conforr observado na

Figura 65.



150 ® Curva de Converséo
y=ax+b
b=19,537
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Figura 63- Curva de Conversdo Mostrando a Linearidade dorBé&

Para o calculoaresolucdo em posicintrinsecado detector dev-se montar um
esquema experimentadnforme mostra Figura 66.

Regiio de
Conveysio

Fonte

Figura 64 Parametros Geométricos para o Célculo da Largiteia Altura do Feixe Divergen (Adaptado

de Marinho, P. R.)

Colocando uméenda de 7sm na frente da janela do detece uma fonte de°Fe a 15

cm iluminando a abertura, obt-se o0 espectro para a fenda mostraalgigura 67.

87
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Figura 65 — Espectro Para Uma Fenda derii3luminada por Uma Fonte d&e a 15 cm de Distancia do

Detector.

A resolucéo em posigéo intrinseca do detector &etdlculada obtendo-se a largura a
meia alturaW da distribuicdo observada, com = 487,46um. Este valor é corrigido pelo

coeficienteb da reta de conversao.

Para definir a resolucdo em posicéo intrinsecaetiectbr, utiliza-se a expresséao [27]:

RES = \\FWHM? — PF?2 (12)

onde RES é a resolucdo do detector, PF é a lasyumeia altura do feixe divergente e
FWHM ¢é a largura a meia altura do feixe efetivaraariiservado.
Deste modo a largura a meia altura do feixe diveegBF é dado por:

_ Df+Kd

% (13)

Onde os parametros estao relacionados com a F§yvara a corregéo de PF.

Sendo D a distancia entre a fonte e o centro daaetg conversao (D = 175 mm), f o
didametro da fenda (f = 0,075 mm), K € a distanci@ehtro da fenda ao centro da distribuicdo
(25 mm) e d é o didmetro da fonte radioativa (dmrb), onde:

PF =0,921 mm

FWHM é dado por:

(14)
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FWHM =2,355 W
Entao, estabelece-se FWHM = 1,147 mm.

Com estes resultados em maos, calcula-se a resa@utfosicdo intrinseca do detector
dado pela expressédo 12. Obtém-se a resolucdo elctaeRES = 0,683 mm.

3.3.2. Determinacao da Largura do Feixe Colimado Bmco de Colimacao

Com os parametros determinados na caracterizacdetdotor estabelecidos, pode-se
entdo definir a largura do feixe que atravessaocdote colimacdo que chega ao detector.
Para a realizacdo deste experimento, foi necegsasioionar o detector na vertical, de modo
que a largura do feixe pudesse ser medida. A Fi§g8rmostra o esquema montado para a
realizacdo dos testes.

Figura 66 — Esquema de Teste com a Camara de Blostando a Font&Fe, Bloco Colimador e o Detector.

Todo o sistema foi alinhado, centralizado e nivelgéra garantir que a radiacao
ilumine a janela do detector perpendicularmente.
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Feito isso, a abertura da fenda do bloco colimé&aioajustada para 1 mm e iniciado o
sistema de aquisicao de dados, onde a Figura 69arosspectro para esta configuragdo com
um tempo de coleta de 40 h. Devido ao enfraquedonda fonte e a restricdo imposta pela
abertura, a taxa de eventos foi de aproximadam@mtepor segundo, ou seja, 1 evento
ocorrido a cada 2 segundos. Com uma taxa de conthgea e tempo de coleta considerado
alto, houve a necessidade do controle das condif@esperacionalidade do laboratorio e
adequacOes como: estabilizacdo da temperaturdjzagiees no ambiente para evitar o
manuseio de equipamentos que pudessem causaeni@m&if na aquisicdo e instalacdo de
nobreak para estabilizar flutuacdes na rede oumasimo falta de energia, garantido entédo a
continuidade e confiabilidade do experimento. Aadipdes de montagem do sistema de
aquisicao exigiram uma boa estabilizacdo do coojudevido ao aterramento dos
componentes e cabos de conexdo. Um aterramentutd@l@di provoca severa altera¢cdo no
padrdo dos dados coletados, mascarando os resutibtidos.

500

400 +

300

200 +

Contagem

100

-200 -100 0 100

Canal

Figura 67 — Espectro para uma Fenda de 1 mm ddukbgrara o Sistema de Bloco de Colimacao.

Fazendo a andlise grafica do espectro da Figuralé@ervam-se picos secundarios
emergindo do lado esquerdo do gréafico juntamenie oopico principal, chegando a uma
contagem de aproximadamente 150 e 300 respectivamEstes picos secundarios sao
originados devido ao efeito de sombra (que €é indeskeneste tipo de experimento). Isto
ocorre, pois o diametro da fonte é consideravelengréande (diametro da fonte radioativa d =
5 mm). Na ocasido da utilizagdo de tubos de raiosovencionais espera-se que este
fendbmeno deva desaparecer, pois 0 comprimento @mé&anuito menor que o diametro da

fonte como mencionado anteriormente.
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O objetivo agora é encontrar a largura a meiaralto feixe divergente (PF) que
indica a largura do feixe que atinge a janela ativadetector. Fazendo a correcéo por
(dividindo o valor encontrado pbj obtém-se o valor da largura a meia alitda 1,369 mm.
Como ja se sabe a resolucéo intrinseca do deteajoe FWHM = 3,225 mm, entdo, pela

expressao 13:

PF = 3,09 mm

Comparando com a analise tedrica dos parametroméjgoos estabelecidos no
software de CAD para esta configuragdo do sisteandégrgura a meia altura do feixe

divergente foi de 3,17 mm como mostra a Figura 70.

Figura 68 — Analise Geométrica da Largura do Fe&€ondicdo de Teste Tedrico para Fenda de 1 nualéEs

Vertical Ampliada em 10 Vezes. (O autor)

Avaliando os resultados do modelo teérico com oetwmdxperimental, observa-se que
os valores encontrados sdo compativeis, apresentana discrepancia de cerca de 2,5% que

por sua vez pode estar associada a exatidao darabda fenda.

Para uma abertura maxima de 5 mm o espectro neultamostrado na Figura 71 para

um tempo de aquisi¢cdo de 12 h.
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Figura 69 — Espectro de uma Abertura maxima de Soama o Sistema de Bloco de Colimacéo.

Fazendo a analise gréfica do espectro da Figunao¥se a formacdo de dois picos
distintos. Esta anomalia ocorre devido ao grandendiro da fonte. Comparando o espectro
em analise com o anterior, observa-se que os peamdarios para uma fenda de 1 mm séo
menos proeminentes do que para uma fenda com 5 enabettura. Inferindo que, quanto
menor for a abertura da fenda menor é o efeitood#bs registrado. Isso indica que para

fendas micrométricas este efeito indesejavel desgpa

Para encontrar o valor PF, faz-se a correcadpara obter o valor da largura a meia
alturaW = 4,139 mm. Com a resolucao intrinseca do deteefoulada e calculando FWHM
= 9,747 mm, entéo, pela expressao 13:

PF =9,75 mm

Pela analise dos parametros geométricos estabmdeaid software CAD para esta
configuracdo do sistema, a largura a meia alturéette divergente foi de 10,62 mm como
mostra a Figura 72. Devido ao tamanho da aberarrangito grande, o feixe incide sobre o

fundo da camara, limitando sua largura.
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Figura 70 — Analise Geométrica da Largura do Fex€ondicdo de Teste Tedrico com uma Aberturamen5

(maxima do sistema). Escala Vertical Ampliada ewe2es. (O autor)

Avaliando os resultados do modelo tedrico com oesrgpental, observa-se que os
valores encontrados sdo relativamente prOximos cemoesperava, apresentando uma

discrepancia de cerca de 8,9% que por sua vez tambéde estar associada a exatidao da
abertura da fenda.

Correlacionando o0s dois resultados encontradoseradse um aumento na
discrepancia quanto maior for a abertura da feBdta analise nos revela que, quanto menor
a abertura da fenda, menor é a discrepancia estresultados tedricos e experimentais,
diminuindo o erro e aumentando a exatiddo do exyserio. Espera-se que para testes com
tubos de raios X convencionais e fendas da ordendedenas de microns obtenham-se

menores discrepancias e feixes mais estreitos @spse pois quanto menor a discrepancia
maior exatidao dos resultados.
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CONCLUSOES

O estudo bibliografico mostrou que este projetadapta ao desenvolvimento de uma
Optica de colimacéo linear de raios X para o siatdenSAXS, visto que as caracteristicas do
difratbmetro base, como: dimensfes compactas elépgabo favorecem a escolha deste tipo

de colimacéao.

O sistema de bloco de colimacdo escolhido nestgetpraatende as condicdes
dimensionais. Este bloco de colimacdo possui mendmensdes quando comparados a

outros possiveis e permitiu a diminuigdo do sisteam um aumento da resolucéo.

A fabricacdo dos componentes realizada no LNA elfitMec apresentaram excelente
montagem e nivel de acabamento elevado, com escailexjuados, sem apresentar nenhum

tipo de interferéncia.

Testes realizados no sistema de bloco de colim@ag@&ndo o uso de um detector com
localizac&o unidimensional iluminado por uma fodee>Fe com fétons de energia de 5,9
KeV, e com variacdo da fenda de 5 mm e 1 mm, api@sen erro de 8,9% e 2,5%
respectivamente, em comparacdo com as analisésatedealizadas em software 3D. A
diminuicdo do erro conforme se diminui a fenda éohdliamente favoravel, visto que a
resolucdo do equipamento € inversamente propofc@iigminuicdo da abertura da fenda.
Em medidas de SAXS, sao utilizadas fendas muitamnmesmo que as que foram configuradas
para este teste, e estes resultados apontam das nesdi¢cdes serdo obtidas variagbes ainda

menores comparado com o modelo tedrico.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS
Para trabalhos futuros sugere-se:

1. Levantamento da curva de dispersdo de amostrad@pdra teste comprobatoério
de funcionamento da camara.

2. Utilizagdo do goniébmetro para rotagédo de amostras.

3. Utilizacdo do gonibmetro para varredura de anguhasores, transformando o

equipamento em WAXS.
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APENDICE A - Desenhos Técnicos da Camara

[ i H
i il
= =

T—F | —

I= —] =
- | e

— s

f
|HH il l= :H

Figura 71 — Fundo da Camara.
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Figura 74 — Tampa da Camara.
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Figura 75 — Tampa Frontal.



