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1 Revisao Bibliografica

O presente projeto estd sendo desenvolvido no Laboratério Nacional de Luz Sincrotron (LNLS), visando
unir diferentes técnicas experimentais e tecnologias que foram desenvolvidas desde a década de 1990, com
a inten¢ao de montar um arranjo experimental (ou set-up, em inglés), que seja mais eficiente do que o
utilizado atualmente para se realizar experimentos de dicroismo circular magnético de raios X (XMCD),
tanto na atual fonte de luz sincrotron quanto na que estd em construcao, o Sirius. Assim, nesta secao sao
apresentados os estudos das propriedades da luz sincrotron, das técnicas de absor¢ao de raios X (XAS) e
XMCD, do método de Turbo-XAS e do modo sincrono.

1.1 Luz Sincrotron

Primeiramente, deve-se entender o porqué de a luz sincrotron ser tao importante para os experimen-
tos de absorcao de raios X, bem como do funcionamento das principais técnicas de absorcao utilizadas
atualmente.

A luz sincrotron é obtida da deflexdo de particulas aceleradas a velocidade relativistica por campos
magnéticos. Esta possui amplo e continuo espectro de energia e, no plano da érbita, alta taxa de po-
larizagao. Como a radiagao sincrotron é composta por ondas eletromagnéticas, o termo polarizagao é
utilizado para se referir a direcao da componente elétrica da onda, que é ortogonal a magnética. Diz-se
que certa radiacao possui polarizacao linear vertical, por exemplo, quando o vetor da sua componente
elétrica se encontra no plano vertical. Essas particulas sao armazenadas numa o6rbita fechada, dito anel de
armazenamento, dentro de um sistema de ultra-alto-vacuo, e os fétons sao emitidos na direcao tangencial
da trajetéria, praticamente colimada e com alta intensidade no plano da érbita, conforme mostrado na
figura 1.1.
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Figura 1.1: ”A luz emitida pela deflexao do feixe nos dipolos é emitida na diregao
tangencial a trajetoria descrita pelas particulas, formando um leque.” Retirada de

[1].

1.2 Técnicas de Absorcao de Raios X

A radiagao sincrotron é comumente utilizada para medidas de absorcao de raios X para diferentes
materiais, pois se pode determinar informacgoes sobre a estrutura eletronica, geométrica e magnética de
determinada amostra, o que s6 é possivel porque a radiagao sincrotron possui larga banda espectral,
diferentemente de raios X produzidos por fontes convencionais. Uma dessas técnicas é a espectroscopia
de absorcao de raios X (do inglés, XAS: X-ray Absorption Spectroscopy), cuja principal caracteristica é
a seletividade quimica [1]. Esta técnica fornece a quantidade de fétons absorvida pelos materiais, por
meio de espectros de absor¢ao, que sao graficos de absorcao em funcao da energia dos fotons. Nesse



espectro pode-se destacar duas regides: a proxima a borda de absorgao (XANES: X-ray Absorption Near
Edge Structure), onde se fornece fétons de energia suficiente para excitar um elétron para outra camada,
gerando um fotoelétron e a da estrutura fina oscilatéria estendida (EXAFS: Extended X-ray Absorption
Fine Structure), que apresenta as oscila¢oes devidas a interferéncia entre a fungao de onda do fotoelétron
criado com seu retro-espalhamento nos elétrons de atomos vizinhos, fornecendo informacgoes de ordem
estrutural (vide figura 1.2).

XANES  EXAFS

Linha Branca

Absorgdo (u.a)

Salto de absorgao

_—

Energia (u.a)

Figura 1.2: Espectro de absorcao. Note a regiao de XANES, préxima a borda
de absorcao, e a de EXAFS, obtida do retro espalhamento do fotoelétron em seus
atomos vizinhos. Figura retirada da referéncia [2].

Outra técnica bastante utilizada é a de dicroismo circular magnético de raios X (XMCD: X-ray Mag-
netic Circular Dichroism), com a qual pode-se sondar materiais com anisotropia magnética, ou seja, que
absorvem de diferentes maneiras a luz polarizada circularmente a direita e a esquerda, fornecendo in-
formacgoes sobre o momento magnético da amostra, conforme demonstrado na figura 1.3. Vale notar que
a técnica de XMCD é a tdnica que permite seletividade quimica do magnetismo [1].
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Figura 1.3: Espectro de XMCD (em azul) resultado da diferenca dos espectros de
absor¢ao para luz polarizada a direita (curva preta) e a esquerda (curva vermelha).
Figura retirada de [3].

Para realizar experimentos de XMCD, portanto, o que esta relacionado ao objetivo deste projeto, deve-
se possuir luz circularmente polarizada — ora a direita, ora a esquerda, para que seja feita a subtracao
entre os espectros obtidos, de modo que se tenha o sinal de XMCD —, ou seja, o campo elétrico da radiagao



precisa ter vetor com componentes em ambos os eixos, o e 7w, uma defasada em 7/2 em relagdo a outra, e
que estas possuam amplitudes iguais.

1.3 Lamina de 1/4 de onda

Como comentado anteriormente, a luz sincrotron possui alta taxa de polarizagao linear no plano da
orbita. Neste caso, em que serd tratada apenas a luz sincrotron proveniente da deflexao por dipolos, essa
polarizacao ¢ linear horizontal. Fora deste plano, tanto acima como abaixo, encontra-se luz circularmente
polarizada, e quanto mais se distancia dele, maior a taxa de polarizacao circular, mas menor a intensidade
dos fétons, ja que o feixe é praticamente todo colimado no plano da érbita [1].

Atualmente, é seguindo essa ideia que sao realizadas as medidas de XMCD: com uma TAXA DE
POLARIZACAO CIRCULAR DE APROXIMADAMENTE 70% E APENAS 1/3 DA INTENSIDADE
DO FEIXE [4], nao sendo o melhor arranjo experimental possivel. Nas linhas de luz, que sao as estagoes
experimentais de um anel de armazenamento, portanto, pode-se montar um dispositivo experimental de
modo a otimizar esses nimeros, utilizando uma lamina de 1/4 de onda de raios X. Essa lamina é também
conhecida como Phase Retarder ou Phase Plate e feita de material birrefringente [5]. Neste projeto, o
material escolhido para ser utilizado como lamina de 1/4 de onda foi o diamante. Materiais birrefringentes
sao aqueles que, quando o atravessados pelo feixe de fétons, se as componentes e do vetor do campo elétrico
da luz, K, e K, forem diferentes ao passar pelo diamante, ao sair deles, a diferenca das componentes é
dada por § = 27| K,—K,|t, onde t é a espessura da lamina. A taxa de polarizacao circular é dada pela
equacdo P, = 2424z gin§, com A, e A, sendo as amplitude das componentes o e 7, respectivamente

A24A2
[4,5,6,7].
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Figura 1.4: Representagao da lamina de 1/4 de onda e das componentes do campo
elétrico nas diregoes o e 7. Retirada de [5].

O Phase Retarder, porém, é apenas um dos elementos que, combinados, farao desse projeto unico.
Também serd utilizada a 6tica dispersiva, o método de medigao Turbo-XAS (T-XAS), e o modo sincrono,
que serao detalhados a seguir.

1.4 Turbo-XAS

Primeiramente, convém aqui enunciar a Lei de Bragg, a qual afirma que, para que ocorra difracao de
raios X num cristal, é necessario que a diferenca entre os caminhos percorridos pelas ondas incidentes,
formando ambas um angulo # com a horizontal, em dois planos cristalinos paralelos espacados de uma
distancia d, seja um multiplo inteiro, n, de seu comprimento de onda A, de forma que 2dsin = n\ [§].

Na linha dispersiva (figura 1.5) de luz do LNLS, DXAS (do inglés, Dispersive X-ray Absorption Spec-
troscopy), o monocromador utilizado é dispersivo, também chamado de policromador. Como a luz prove-
niente da fonte sincrotron possui todos os comprimentos de onda A, um monocromador é o equipamento



responsavel monocromatizar o feixe, ou seja, selecionar determinado A, implicando em um tnico valor de
energia (E) fixo, uma vez que F = he/A (com h sendo a constante de Planck, e ¢ a velocidade da luz).
Um monocromador dispersivo, entretanto, é um cristal de curvatura ajustavel no qual incide o feixe e o
focaliza em um tnico ponto. Como o espelho é curvo, cada ponto em que os fétons incidem neste possuira
determinado A, implicando, pela Lei de Bragg, em valores de 6 diferentes ao longo do comprimento do
espelho. Portanto, serao gerados diferentes valores de F, fazendo com que o policromador focalize to-
das as energias em um tnico ponto [9]. Esta linha de luz compreende f6tons de energia de 5 a 20 keV,
possibilitando luz sincrotron de comprimentos de onda entre 0,06 e 0,25 nm.

synchrotron source

slits
Rh-coated mirror
white beam

Si crystal
monochromator

polychromatic beam
focus position/sample

CCD detector

Figura 1.5: Linha dispersiva (DXAS) do LNLS, com p, q e b sendo as distéancias,
respectivamente, da fonte ao monocromador, do monocromador a amostra (foco) e
da amostra a CCD. Observe que um conjunto de fendas colima o feixe branco (raios
X com todos os comprimentos de onda e todas as energias), para depois passar por
um espelho que o focaliza na vertical, para somente entao difratar no monocromador.
Retirada da referéncia [9].

Medidas em otica dispersiva convencional, porém, possuem sua desvantagem: nao sao possiveis as
medidas da intensidade inicial, Iy, e final, I;, de f6tons concomitantemente.

Nao ha a utilizacao de fendas para selecionar determinada energia para o feixe, entao todo o intervalo
de energia é medido num tunico espectro de absor¢ao, o que é vantajoso e rapido, sendo que o valor de
I, é obtido por um Dispositivo de Carga Acoplada (CCD: Charge Coupled Device) [9]. Apds a medida,
determinamos I retirando a amostra da frente do feixe e medindo sua intensidade na mesma camara de
ionizacao.

Os valores da intensidade I e I; sdo relacionados pela lei de Lambert-Beer I; = Ipe #* (figura 1.6),
com p sendo o coeficiente de absorgao, e t sendo a espessura da amostra [2]. As intensidades sdo obtidas
por transmissao, num CCD associado a uma tela cintiladora, para que esses fotons incidam no cintilador,
e emitam luz no espectro visivel).



Figura 1.6: Decaimento exponencial da intensidade do feixe com o aumento da
espessura da amostra: [, = lpe” . Figura retirada da referéncia [2].

Ambos os métodos apresentam foco pequeno e estavel, e a éptica da linha é mantida fixa (o policromador
nao precisa ser movido), por outro lado, o método de Turbo-XAS (T-XAS) consiste na utilizagdo de uma
fenda que varre todo o espectro de energia separando em um feixe monocromético por vez (figura 1.7).
Além da fenda, em T-XAS utiliza-se uma camara de ionizacao antes e outra depois da amostra para se
obter os valores de I e I; simultanemante [10].

Por isso, esse projeto prevé a introducao do método de Turbo XAS na linha dispersiva do LNLS em
conjunto com a lamina de 1/4 de onda em substitui¢ao ao atual.

Polychromator

Figura 1.7: Arranjo experimental para medidas no modo T-XAS, com p, ¢ e d
sendo as distancias, respectivamente, da fonte ao monocromador, do monocromador
a amostra (foco I do policromador) e da fenda a amostra. M1 e M2 sdo espelhos
responsaveis, nessa ordem, por focalizar verticalmente e causar alguma dispersao
horizontal o feixe. S é a “fonte virtual” de fétons, foco de M2. Iy e I; sdo as
camaras de ionizagdo que medem essas intensidades e a PSD (Detector Sensivel a
Posigao, do inglés, Position Sensitive Detector) representa a CCD acoplada a tela
cintiladora. Figura retirada de [10].

1.5 Modo Sincrono

O modo sincrono, ou, no inglés, lock-in, é um modo que permite que seja feita a medi¢ao de ambas
as helicidades — tanto da luz polarizada a direita, quanto da a esquerda — numa sé medida, fornecendo
a diferenca entre eles ao final, ou seja, o sinal de dicroismo magnético. Isso é obtido ao se acoplar um



piezoatuador (piezoelétrico é o material que se comprime ou expande ao experimentar uma diferenga de
potencial) a um gerador de onda quadrada, que fornecerda uma voltagem para o piezo, de modo que haja
um offset (do inglés, desvio) de poucos arco-segundos em torno do pico de Bragg do diamante, fazendo
oscilar o Phase Retarder, posi¢oes onde se consegue maxima polarizagao circular a direita ou a esquerda.
Funciona como um filtro, descartando todos os ruidos de frequéncias diferentes da frequéncia da onda
quadrada que a lamina estd oscilando, selecionando apenas esta emitida pelo gerador de onda [6,11].
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Figura 1.8: Arranjo experimental previsto no projeto. Medidas de XMCD nesse
modo irao viabilizar o uso de um magneto supercondutor de 6.5 T j& existente no
LNLS. Veja o texto para mais detalhes.

A figura 1.8 esboga o arranjo experimental completo para medidas de XMCD em modo sincrono, com-
binando ética dispersiva com a lamina de 1/4 de onda, depois de todos os equipamentos comparados e
instalados. O fma de 6,5 T ird induzir a um estado magnetizado amostras mais duras, ou menos ferro-
magnéticas. Portanto, se o gerador de onda quadrada fizer isso numa velocidade muito alta, a helicidade
da luz serd invertida numa frequéncia bastante consideravel. Varrendo todo o espectro de energia, com a
fenda selecionando um determinado comprimento de onda por vez, o sinal de XMCD pode ser obtido com
muito maior eficidcia, com esse arranjo experimental resultante da combinacao de varios outros, do que o
utilizado atualmente no LNLS.
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Figura 1.9: Comparacao entre os resultados dos métodos de medigao sincrono (linha
vermelha) e nao-sincrono (linha preta).

A figura 1.9 apresenta a comparacao entre os resultados dos métodos de medigao sincrono e nao-
sincrono, em medidas realizadas no APS (Advanced Photon Source), laboratério norte-americano situado
em Chicago, e no LNLS, respectivamente.

Com a combinacao de todas essas técnicas, serd possivel obter maior taxa de polarizacao circular do
que a de atualmente, mantendo a mesma intensidade do feixe, com melhores relacao sinal/ruido e tempo
de aquisi¢cao nas medidas de XMCD.

2 Metodologia

Primeiramente foi estudada a maneira como a polarizagao e a intensidade do feixe se comportam quando
desvia-se do plano da oérbita. Assim, pode ser entendida a relacao entre as amplitudes das componentes
do feixe e sua taxa de polarizacao linear ou circular apés a difracao no monocromador dispersivo, para
diferentes valores de abertura da fenda e posicoes desta em relacao ao plano da érbita.

De acordo com a teoria de eletrodinamica clédssica [12], a intensidade I do feixe em funcao da frequéncia
angular w e do angulo sélido €2 é dada por:

d?1 e2w?
dwdQ ~ 4r%c

onde c é a velocidade da luz e as amplitudes das componentes da luz sincrotron paralela e perpendicular
ao plano da drbita sao A e A, respectivamente:

R 1 23
A”zf/texp [Zg(< +92)t+—t)]dt
P 2 \\7? 3p?

= Joo [ (e 0)os 20

Algumas constantes abordadas a seguir sao o raio de curvatura da trajetéria dos elétrons, p, a com-
ponente imagindria, i, e v = 2680, definido como a energia dos elétrons no anel (E = 1.37GeV) dividida
por sua energia de repouso, mc? [4]. O angulo § de desvio do plano da 6érbita também recebe valores
predefinidos para cada célculo.

7ol — Aiéy + AreLl, (2.1)



Assim, serd demonstrada, nas passagens a seguir, a equivaléncia das equacoes 2.1 e 2.6, de modo a
obter os coeficientes A e B das férmulas para o cdlculo da taxa de polarizacao linear, Pp, e circular, Py
[3].

Fazendo £ = wP( + 6?)
5(7—2 + 62)2dz, tem-se:

3 e uma substituicio de varidvel ¢ = %’3(% + 6%)2, de modo que dt =

\le —_
+
%

N——

jw

VRS
8
+

w| 8,

N—

| S|
oW
S

1 3
— g(% + 02) / T exp [zgf <CL’ + %)] dx (2.2)

=" (% + 92) ’ / exp [zgé <x 4 %3)} dr (2.3)

— 00

Note que pode-se substituir parte das equacoes que virao pelas fungoes de Bessel do tipo K, dadas a
seguir.

! 3 1 1 [ 3422 4?2 7
xsm[ < x—):|d$:—K2/3(f):— —Sexp[—§<1—|——> 1+—}dm
0/ 3 V3 30/ /1+% 3 3
3 1 r 3+ 2z° 4 x?
xcos{ < x—)]dx:—Kl/g(f): —36Xp[—£(1+—) 1+—}dx
0/ 3 V3 0/ /1+% 3 3

Utilizando a identidade Bix = cosx + isinx, as equacoes 2.2 e 2.3 e fazendo as substituicoes pelas
) s s
fun(;6es de Bessel anteriormente mencionadas, tem-se que:

g 2wt ) ([ wcon [V ares [ asin[Be (o2 Y ]ar) = £ (L) (Zorste)

h h = A2~ —(£>2(i2 +0 )2;1@/3(5) (2.4)
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Em ambas as equacoes acima foram utilizadas as propriedades de integrais sobre fungoes pares ou
fmpares definidas em intervalos simétricos pelo eixo y. Ou seja, como f(z) = x cos[2¢(z + x—;)] e g(x) =
sin[2¢(z+ %)] sao fungoes impares, o valor da integral definida destas sobre o intervalo [—oo, 00] é zero. Da
mesma maneira, como h(z) = cos[3¢(z + 2—3)] e j(z) = wsin[3&(z + %3)] sdo pares, suas integrais avaliadas
em [—o0, 0o| valem, respectivamente, as integrais de 2h(z) e 2j(z) avaliadas em [0, 0o].

Substituindo 2.4 e 2.5 em 2.1, e calculando o moédulo ao quadrado desta equagao, tem-se:

d2] 2 2 1 2 92
i~ (w_cp) (? + 02) {Kg/s(f) e e s (2.6)

Na equagao 2.6, substituindo A = (%2 + 6?)Ky/3(§) e B = 9(%2 + 92)%[(1/3(5) pode-se concluir que o
valor de A estd associado a componente da polarizagao da luz paralela ao plano da érbita, Aj. Do mesmo
modo, B associa-se a componente perpendicular, A . Isso vale pois os valores de A e B dependem dos
das funcoes modificadas de Bessel do tipo Ky/3 e K3, respectivamente. A relacao entre essas grandezas,
entao, se da pelas equacgoes 2.7 e 2.8 a seguir:

2t p
A=A (2.7)
2 p
A =—=-B 2.8
1= 23
De modo que 1
2AB
e P, = 4B (2.10
L= 2y p2 10)

Tendo conseguido explicitar os valores dos coeficientes A e B nas equacoes acima, pode-se calcular
quais os valores de I, Po e Pr, em fungao do desvio do plano da orbita.

3 Resultados

Nesta secao, serao apresentados os resultados quanto aos calculos polarizacao e intensidade do feixe,
transmissao e Offset do angulo de Bragg ao passar pelo Phase Retarder, para uma melhor compreensao do
set-up experimental para a realizacao das medidas de XMCD. Também serao mostrados alguns resultados
obtidos dos experimentos com a lamina de 1/4 de onda, em que foram medidas sua largura do pico de
Bragg, intensidade e taxa de polarizacao circular do feixe transmitido.

3.1 Calculo da Polarizagao e Intensidade do Feixe de Raios X

Utilizando as equacoes descritas acima, foram calculadas as intensidades e taxas de polarizacao linear
(Pp) e circular (P¢) do feixe, dependendo da posigao e da abertura da fenda, apés a deflexao do feixe no
monocromador dispersivo.

Nas figuras 3.1 e 3.2, para a energia mesma fixa, a fenda foi movimentada de baixo para cima no plano
perpendicular ao da érbita, sendo mantidos fixos 0,1 mm de abertura. Na figura 3.1 é possivel observar
que ocorre uma variacao da intensidade do feixe em funcao da posicao da fenda, sendo que o feixe nunca
atingiu I = 1 para essa abertura.

10
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Figura 3.1: Intensidade em fungao do desvio do plano da érbita.

Os resultados para as taxas de polarizacao, apresentados na figura 3.2, mostraram que P atinge valores
superiores a 90%, em mddulo, quando suficientemente distantes do plano da 6rbita, sendo zero quando a
fenda esta centrada neste. Por outro lado, P;, decresce com o distanciamento do plano da orbita, uma vez
que hd uma limitacado do tamanho do feixe selecionado (0,1 mm).

1,04
0,5
0,0

-0,5 . ~ .
Polarizagao Linear

—— Polarizagéo Circular

41,0

Taxa de Polarizagdo (Normalizada)

T T T T T T T 1
-2 -1 0 1 2

Desvio do Plano da Orbita (mm)

Figura 3.2: Taxa de Polarizagao do feixe em funcao do desvio do plano da orbita.

No caso das figuras 3.3 e 3.4, a fenda estava centrada no plano da orbita, tendo comecado fechada,
passando a abrir para cima e para baixo igualmente até atingir 2 mm de abertura de cada lado.

Na figura 3.3, nota-se o aumento da intensidade do feixe conforme a fenda abre, ja que a quantidade
do feixe que é compreendida com esse arranjo é maior do que no anterior.
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Figura 3.3: Intensidade do feixe em funcao da abertura da fenda, com essa centrada
no plano da orbita.

A respeito das taxas de polarizagao, na figura 3.4 enquanto P, > 0,9 para todo o alcance da fenda,
Po =0, o que se da porque ha o cancelamento das funcoes de onda de helicidades opostas.

Com este resultado, pode-se concluir que sera possivel usar nos experimentos uma grande quantidade
do feixe centrado na orbita para ter uma alta intensidade, ja que tem-se um feixe polarizado linearmente,
mesmo aceitando uma fenda de alguns milimetros.
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Figura 3.4: Taxa de Polarizacao do feixe em funcao da abertura da fenda, sendo que
esta esteve centrada no plano da orbita.

3.2 Lamina de 1/4 de Onda: Transmissao e Offset do angulo de Bragg

Nos proximos meses serao realizados experimentos na linha de espectroscopia e difracao de raios X
(XDS, do inglés X ray Diffraction Spectroscopy) do LNLS para se medir a taxa de polarizagao do feixe
depois de atravessar os diamantes. A figura 3.5 mostra o conjunto de laminas a ser utilizado no experi-
mento. Assim, foi necessario entender como o feixe é transmitido ao atravessar o diamante e qual o Offset
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do angulo de Bragg em que se pode encontrar a taxa de polarizagao circular maxima para cada espessura
do Phase Retarder.

Figura 3.5: Diamantes que serao utilizados nos préximos experimentos com o arranjo
que esta sendo elaborado.

Para o calculo do feixe transmitido pelo Phase Retarder foi utilizada a Lei de Lambert-Beer [8]. En-
tretanto, para determinar a espessura efetiva, t.s, da lamina, foi necessario realizar uma corre¢ao devido
a inclinagao da lamina em relagao ao feixe, conforme mostrado na figura ??.

Feixe

I
="
tef

Figura 3.6: Tlustracao da geometria utilizada para o calculo da espessura efetiva da
lamina de diamante.

Deste modo, a espessura efetiva pode ser determinada por uma simples relacao trigonométrica:

t
tey = g (3.1)
onde t é a espessura da lamina de diamante e 6 é o angulo de Bragg.

Para cada valor de energia E, ha um comprimento de onda A associado, o que faz com que o angulo
de Bragg seja diferente. Isso implica na alteracao de posicao do Phase Retarder e, consequentemente, em
sua espessura efetiva. Substituindo na Lei de Lambert-Beer a equagao 3.1, utilizando a Lei de Bragg e
considerando o feixe com apenas umas dimensao, pode-se chegar na equacao 3.2 para calcular a intensidade
do feixe transmitido (T') para cada espessura de lamina.

T=—= — 2
7= O ( y ) (3.2)
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Os valores da instensidade transmitida pelas laminas com diferentes espessuras sao apresentados na
figura 3.7.
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Figura 3.7: Transmissao do feixe em funcao de sua energia para cada valor de
espessura da lamina.

De acordo com os resultados apresentados na figura acima, a transmissao diminui com o aumento
da espessura. Porém, essa relacao nao é vélida entre laminas de planos cristalinos diferentes, pois os
espacamentos interatomicos sao distintos.

Outro parametro importante para obtencao de Po maximo ¢ o Offset do angulo de Bragg. Utilizando
um software apropriado e o conteiido da equacao do calculo de P, os resultados obtidos estao mostrados
na figura 3.8.
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Figura 3.8: Offset de cada lamina em torno do pico de Bragg em funcao da energia
do feixe.

De acordo com a figura 3.8, para o intervalo de 3 a 25 keV, o valor do Offset depende da espessura
da lamina de diamante, aumentando proporcionalmente com a espessura e diminuindo com o aumento da
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energia. Esses dados foram utilizados para determinar o deslocamento do piezo que sera utilizado no novo
arranjo experimental.

3.3 Projeto da mesa do Phase Retarder

Inicialmente, o projeto previa um arranjo experimental em que a lamina de diamante ficava sob pressao
ambiente, com capacidade para apenas um Phase Retarder de cada vez. Como no Sirius esse estagio
devera ser instalado sob vacuo, foi necessario envolver todo o suporte numa camara que deve possuir em
seu interior uma pressao na ordem de 10~"mBar. Assim, a mudanca na montagem a pressao ambiente
para vécuo justifica a adicao de um outro suporte com mais de uma lamina, uma vez que abrir a camara
de vacuo para trocar um Phase Retarder por outro demanda muito tempo de espera até se atingir o vacuo
desejado novamente. Como cada suporte poderd conter duas ou trés janelas para as laminas, tendo-se
mais espessuras disponiveis para medidas em diferentes energias.

Sob cada um dos suportes para as laminas de 1/4 de onda, baseado nos desenhos do projeto da
referéncia [13], serd introduzido um par de estdgios de rotacao motorizados, swivels (figura 3.9). Esses
estagios permitirao as laminas de diamante mais dois graus de liberdade na movimentacao, funcionando
como um ajuste fino em duas diregoes.

Dois motores de translacao foram adicionados: Um fard a selegao entre os suportes do Phase Retarder,
enquanto o outro selecionara a janela para a lamina de determinado suporte. A camara mantera os swivels,
o motor seletor do suporte e a lamina de 1/4 de onda sob vacuo.

SUPORTES DAS
LAMINAS

7N\

PAR DE
SWIVELS

MOTOR DE
|| q OFFSET SELECAO DE SUPORTE

Figura 3.9: Representacao do interior da camara de vacuo.

O raio X linearmente polarizado entra na camara por uma flange, passa pelo diamante e sai com
polarizacao circular. Depois de atravessar a lamina, o feixe difratado saird por uma janela de berilio
e terd sua intensidade serd medida por um fotodiodo fora da camara. Por fim, segue na figura 3.10 a
representacao do projeto da mesa para o Phase Retarder, a ser utilizado em conjunto com o magneto
supercondutor de 6.5T, ja alocado na linha de luz.
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Figura 3.10: Esquema do suporte das laminas de diamante, com a camara de vacuo
no exterior. O angulo de incidéncia dos raios X no Phase Retarder é controlado pelo
motor 6 e que o angulo do raio X difratado é 26, onde se localiza o fotodiodo.

3.4 Medidas de Polarizagao com a Lamina de 1/4 de Onda

Como o arranjo experimental para a linha DXAS ainda nao estd disponivel, foram realizados testes
preliminares com as laminas de 1/4 de onda para verificar a conversao da polarizacao da radiacao linear
em circular. Os experimentos foram realizados na linha de espectroscopia de difracao de raios X do LNLS,
XDS (do inglés: X ray diffraction spectroscopy). Foram medidos a largura do pico de Bragg, a intensidade
do raio X difratado e a taxa de polarizacao circular obtida com o diamante de 400um. A energia nas
medidas foi fixada em 10 keV.

3.4.1 Pico de Bragg

Depois de rotacionar o diamante a 45° em relagao ao plano horizontal, o angulo 6 da lamina foi ajustado
para a condigao de Bragg (Figura 3.11). Fazendo uma varredura de intensidade em fun¢ao do angulo em
torno do pico de Bragg, obteve-se a figura 3.12.

Figura 3.11: Arranjo experimental utilizado para os experimentos com a lamina de
1/4 de onda.

16



Transmission Intensity (arb. un.)

s 1 s 1 s 1 s 1 s
15,78 15,80 15,82 15,84 15,86 15,88

6 (degrees)

Figura 3.12: Pico de Bragg para o diamante de 400um de espessura a energia fixa
de 10 keV.

Com essa medida, obteve-se que o angulo de Bragg para este diamante vale g = 15,8330° e a largura
(FWHM) do pico de Bragg é 0,007°.

3.4.2 Intensidade do Feixe Difratado e Taxa de Polarizacao Circular

Utilizando um polarimetro (conjunto formado por um detector e um espelho cristalino polarizado em
uma dire¢ao; no caso, foi utilizado um de Ge), medimos a intensidade do feixe transmitido pelo diamante
e difratado no cristal quando o polarimetro estava tanto perpendicular (90°) quanto paralelo (0°) ao plano
da érbita. A figura 3.13 apresenta os resultados obtidos da intensidade transmitida pelo desvio do angulo
de Bragg do diamante. Essas medidas refletem o moédulo quadratico da amplitude do campo elétrico na
orientacao correspondente. Com esses dados, pode-se encontrar o valor do offset do angulo de Bragg que
proporciona taxa de polarizagao circular maxima: 0,0134°. Como esse valor é maior do que os 0,007°
encontrados para a largura do pico de Bragg, conclui-se que o diamante é perfeito o suficiente para ser
utilizada como um X ray Phase Retarder.

Transmission Intensity (arb. un.)

—m—0°
—0—90°
R I

s 1 s 1 s s
15,78 15,80 15,82 15,84 15,86 15,88

6 (degrees)

Figura 3.13: Intensidade do raio X transmitido na lamina de 400um de espessura e
difratado no cristal de Ge a energia fixa de 10 keV. O polarimetro foi posicionado
na vertical (90°) e na horizontal (0°).

17



Utilizando os dados apresentados na figura 3.13 e as equacgoes 2.9 e 2.10, obteve-se as taxas de pola-
rizagao circular e linear em fungao desvio do angulo de Bragg, com Pr méaxima na ordem de 98% (figura

3.14).
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Figura 3.14: Graus de polarizagao circular e linear calculados utilizando as intensi-
dades horizontal e vertical espalhadas.

4 Conclusao

Primeiramente, foi realizado o calculo da polarizacao e intensidade do feixe defletido em um monocro-
mador dispersivo em funcao da abertura e posicao da fenda em relagao ao plano da érbita. Foi verificado
que ha diminuicao da polarizacao linear a medida que se afasta do plano da o6rbita, e o aumento da
polarizacao circular, entretanto a intensidade diminui.

Com relagao a lamina de 1/4 de onda, foi estudada a transmissao do feixe em fungao da espessura, do
angulo e da orientacao cristalografica. Observou-se que para diamantes de mesmo espacamento interplanar,
a transmissao diminui com o aumento da espessura. Também foram calculados os valores de Offset para
essas laminas, de modo a determinar o deslocamento necessario para o piezoatuador.

O projeto inicial da mesa que sustentarda o Phase Retarder foi modificado e conterd agora uma camara
de vacuo envolvendo todo o suporte dos diamantes, incluindo dois pares de swivels, para ajustes finos, e
dois motores de translagao, para selecionar dentre as diferentes laminas de diamante.

Os experimentos realizados na linha XDS com o diamante de 400um de espessura mostraram que este
poderéd ser utilizado como retardador de fase devido ao fato de a largura de seu pico de Bragg ser menor
do que o offset do angulo de Bragg para o ponto com taxa de polarizagao circular maxima. O arranjo
experimental da lamina de 1/4 de onda tem chegada prevista para Maio de 2016.
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