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O presente trabalho de Licenciatura tem como objectivos a
montagem e teste de um espectrémetro de Méssbauver para ensino e
investigagdo. 03 resultados experimentais cbtidos gservirdo para
introdugdc de wum pacote de trabalhos laboratoriais sobre a
egpectroscopia de Méssbauer. No presente trabalho, foi usado o
Cobalto (*'Co) como fonte de Mbéssbauer. Todos os resultados foram
obtidos usando como absorvidor o ferro natural e o ago inox com
25um de espessura respectivamtente.

Na experiéncia & usado um detector de raios-X de iodeto de
86dio activado com tédlio (NaI(Tl). A voltagem 6ptima de operagdo
do detector usado é de 1200V alimentada por uma fonte de alta
tensdo. E usada na experiéncia a técnica de modulagdo da
velocidade para obtencdc do espectro de Méssbauer da fonte de
Cobalto, correspondente aos raios-gamma emitidos e com a energia
de 14.4 KeV.
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*Fe - Ferro
Co - Cobalto
1105 - Osmio
Pb - Chumbo
¥ir - Iridio
Pt 3 Platina

k - Constante de Boltzman

8, - Temperatura de Debye

Mc - Massa do cristal
my - massa correspondente a energia do fotdo

f - factor de Lamb-M®ossbauer ou factor de debye - Waller
H,; - Campo magnético efectivo

Z - niimero atémico

P, - Probabilidade de absor¢do de um fotdo primério

X, - Probabilidade de emissdo de um fotio K

E, - Enrgia de lonizacdo

B - Campo magnético
- momento magnético dipolar

B, - Magnetio nuclear

m, - Nimero quantico magnético

Al - Aluminio -




Ti - Titdnio

I’ - Largura natural

raios y - raios gamma

Na - Sédio

Tl - Talio

[ - lodo

V.. - Tensdo de polarizagao

Q -ohm
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1. INTRODUCAO

A ressondncia da fluorescéncia nuclear ou efeito Mdssbauer foi primeiro reportada em 1958
por Rudolf L. Mdssbauer, pela descoberta do qual ele recebeu o prémio Nébel em 1961, As
investigagOes desta técnica permaneceram primeiramente nas maos do fisico até cerca de 1960,
quando um dos isétopos de ferro foi encontrado para demonstrar o efeito de Mossbauer. Desde essa
altura foram desenvolvidas técnicas entre aquelas que poderiam ser usadas pelos quimicos para a
investigacdo dos componentes do ferro. Anos mais tarde a quimica do estanho podia também
beneficiar-se destes novos métodos da investigacdo bem como outros isbtopos de interesse para os
quimicos.

O efeito Mossbauer ja foi observado em cerca de 50 is6topos, incluindo diversas terras

_ raras, elementos como ferro, estanho, cobalto. E com estes dltimos elementos que a maioria das
investigacdes foram feitas uma vez que as fontes sdo comercializdveis. A preparacic de fontes
de muitos outros elementos requer um reactor nuclear ou acelerador de particulas uma vez que 2
sua meia vida é curta. O presente estudo referir-se-4 exclusivamente aos resultados obtidos com o

ferro ou com o cobalto.
1.2. Constituem objectivos do presente trabalho

A montagem e testte de um espectrometro de Mdssbauer para o ensino e

investigaco;

A introducdo de um pacote de trabalhos laboratoriais sobre a espectroscopia de
Mossbauer e elaboragdo de guias e realizagdio de experiéncias didécticas em_—

espectroscopia de Mdssbauer;

A identificacio de possiveis areas de aplicagdo da espectroscopia de Mdssbauer para

a concepgio de um projecto de investigacdo aplicada em Mogambique._.
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2. ESPECTROSCOPIA DE MiSSBAUER
2.1. Generalidades

Todos os niveis energéticos excitados dum nicleo possuem energias cujo valor numérico

se determina com rigor até 3 magnitude Aw , definida pela relacio de incerteza de Heisenberg:

(1)

emque At ¢éotempo de vida do nicleo no estado excitado. Apenas no estado fundamental dum

nicleo estivel se verifica At=« e Aw=0 , (isto é, o nicleo possui a energia de valor

exactamente igual a W isto torna-se extensivel também aos niveis energéticos dos electrdes dentro
dos 4tomos). O ndcleo de iridio (**'Ir} por exemplo, no decorrer do tempo At , que se pode

admitir igual ao periodo de semidesintegracio T=10"? segundos, passa do estado excitado com

energia W=129 KeV para o estado fundamental, emitindo um fotdo y . O valor da incerteza da

energia Aw , éiguala AW=5.10"%eV

O niicleo produz radiagdo y nio monocromatica que acompanha a sua passagem do estado

excitado para o estado normal. Este caricter nio monocromitico tem o nome de largura natural

das riscas de radiagio v , enquanto a incerteza Aw do valor de energia do estado excitado se

chama largura natural T do nivel energético do miicleo (estas defini¢des tornam-se adequadas

»

também em relagdo a transicdo do itomo do estado excitado para o normal. Neste caso
convenciona-se falar da largua natural da risca espectral e, também, da largua natural dos

niveis energéticos dos electrdes dentro do dtomo).




em que M, € a massa do nicleo. Para o nicleo de "'Ir de energia, no estado excitado, igual a
W=129 KeV, os calculos levam para o seguinte resultado: W,,. = 0,05eV, enquanto os maximos

das riscas de emissao e de absorgdo se encontram deslocados entre si na magnitude:

2W
Av=-—TE

Verifica-se nistc hAv=0,1eV , 0 que é notavelmente superior & largura natural T° do nivel.

2.2 Efeito de Massbauer

Em 1958, Rudolph Mdssbauer mostrou que a observagdo do fendmeno da ressondncia

nuclear nos sélidos é possivel, em certas condigdes experimentais.

Maéssbauer, estudou a difusdo dos raios y de energia E=129 keV emitidos pelo iridio

(**!Ir), através do iridio natural cristalino, que contém 38,5% de 'Ir; essa radiagio é emitida

durante a desintegracio do Osmio (**!Os) de acordo com o esquema indicado na figura 1.

11, 56s
/2

-10
5/5 : 1,41705129 KEV

171 KeV

-

72

Fig.1 Esquema de desintegragio do Osmio (**'Os)
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Em cada um dos actos de emissdo e absorgdo dos fotdes y , pelo nicleo, toma-se em

consideragio o rendimento energético do miicleo. Durante a passagem do nicleo do estado

excitado da energia W para o estado fundamental (cuja energia convenciona-se ser nula), o fotio y

recebe energia W; igual a:

em que W, € a energia de recuo.

No decorrer da excitagdo do niicleo e da sua passagem do estado fundamental para o estado

de energia W, o fotdo y tem de possuir uma energia W’; igual a:

hv =W W W, > W

As frequéncias dos méaximos das riscas de emissdo v ;. €deabsor¢do v ... ficam deslocadas

uma em relacdo a outra na magnitude igual a:

Vaps~V emis-Av

hAv=2Ww_ .

A energia W, cedida ao niicleo pode ser determinada pelo impulso P; do fotdo, que durante o
processo de emissdo de absorgio tem de ser igual ao impulso do micleo, P;=P,, (lei da

conservagdo do impulso):

W - PI%LIC - Pfﬂ -(ﬁ)z 1
2M, 2M c 2M

nuc nuc nuc




A energia de recuo do iridio ("'Ir), por emissdo do fotdo y de energia 129 KeV, é E,=

0,05 eV e o alargamento por efeito Doppler, a temperatura ambiente, é da ordem de 0,1 eV: nestas
condi¢des hd absor¢do por ressondncia nuclear devido ao efeito de Doppler dos nicleos atémicos.
Por arrefecimento da fonte e do absorvente, reduz-se a absorgdo por ressondncia, devida a efeito
de Doppler e, portanto, prevé-se uma diminui¢dio da quantidade de radiagio absorvida.
Contrariamente a esta previsdo Mdssbauer verificou que, para temperaturas muito baixas (77°K)

e desde que a fonte e o absorvente estejam no estado sélido, a radiagdo absorvida por ressonincia

nuclear aumenta a despeito da espessura do nivel nuclear referido T'=5x10°%eV ser muito

inferior a energia de recuo do nicleo (0,05eV). Para explicar estes resultados inesperados,
Mdossbauer recorreu a uma teoria desenvolvida por Lamb, em 1939, sobre as secgdes eficazes de

captura de neutrdes por redes cristalinas e concluiu que no espectro de emissdo ou absorgio da

radiagdio y originada por nicleos contidos num sélido, em certas condi¢des experimentais, se

distinguem duas partes (fig.2):

)

Representagdo esquematica de um espectro de Mdssbauer de emissio e de absorcao.

1
[ £

uma componemte (a), de largura igual a espessura do nivel nuclear e com
energia E, da transicio nuclear;

i) outra componente (b), deslocada da energia E, em relacdo a primeira, devida

5




a recuo do niicleo emissor e ao efeito de Doppler entre os nticleos atdmicos.
Massbauer realizou uma experiéncoa interessante em que pos em evidéncia a componente

ressonamte (a), acabada de se referir. A fig. 3 mostra esquematicamente, o dispositivo experimental

empregue por Mdssbauer.

0em

Fig. 3. Dispositivo experimental de Mdssbauer.

No interior de uma caixa de chumbo existe um disco girante, onde é colocada, num criostato

a temperatura de 88°K, a fonte de tridio ("*'Ir), a que se comunica uma velocidade da ordem de

alguns cm/s. Os fotdes y emitidos numa dada direcgdo (fig.3.) sdo transmitidos pelo absorvente

A de iridio (**!Ir), 4 mesma temperatura que a fonte, e incidem no detector D. Realizou-se uma

1
1
1
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experiéncia idéntica, usando como absorvente a platina (Pt).

Na fig.4 indicam-se os resultados experimentais de Mdssbauer, respeitantes as intensidades

[(Ir) e [(Pt) transmitidas pelos absorventes de Ir ¢ de Pt.

Ttirl-1P0)
11Pr)

Espectro de absor¢ao de Mossbauer da radiagdo gamma de 129 KeV emitida pelo

l9lh.
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A curva obtida representa a variagdo da grandeza [I(Ir)-I(Pt)])/I(Pt), marcada no eixo das
ordenadas, em funcio da velocidade relativa v da fonte e do absorvente, indicada no eixo das
abcissas. Empregou-se, para comparagido, o absorvente de platina, porque sendo os niimeros
atémicos do iridio e da platina 77 e 78, respectivamente, a sec¢do eficaz de absorgio fotoeléctrica

€ praticamente, a mesma para os dois elementos.

Quando v=0, tem-se:

I(Ir)-I(PE) __
I(Pt)

1 (8)

0 que mostra que a radiagio emitida pela fonte de iridio (*'Ir) é toda absorvida por ressonincia
(I{Ir)=0). Ao se variar a velocidade v num sentido ou noutro, a ressondncia € rapidamente
destruida e:

I(Ir)-I(Pt)
I{Pt}

0

dado que predomina a absorgao por efeito fotoeléctrico e, I{Ir) = I(Pt).

Medindo a largura a meia altura da risca espectral, Mossbauer achou para espessura do nivel

de 129 KeV do iridio (*'Ir) o valor de T'=(4,610,6) x 10 5eV

o0 que corresponde 4 vida média 7=1,0 x 10'%, em bom acordo com determinagdes anteriores.
Ficou assim provada a absorgao por ressonéncia para nicleos radioactivos no estado sélido.

Contrariamente a0 que acontece nos gases, em que os itomos podem considerar-se
praticamente livres, nos s6lidos os 4tomos estdo ligados formando cristais, ndo sendo essas ligagdes
rigidas. Os dtomos estdo distribuidos na rede cristalina que vibra, variando a energia de vibragdes

em quantidades discretas, os fonGes. A rede cristalina €, portanto, um sistema quantificado, sendo

o valor maximo da sua energia de vibragdes kB, em que K € a constante de Boltzmann ¢ O,

a temperatura de Debye da substincia cristalina.
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(Quando o fotdo y ¢€ emitido por um nicleo este recua, e se a energia E, de recuo for
grande comparada com a energia de ligagdo do atomo no sélido, que € compreendida entre 15 ¢

30 eV, o atomo serd deslocado da rede cristalina.

Quando a energia E, € superior a energia EQ, de vibracdo da rede cristalina, que para os
s6lidos é da ordem de 10%V, mas inferior 3 energia de ligacdo do dtomo, produzem-se diferentes

modos de vibragdo da rede por absor¢ao ou emissdo de fondes.

Se a energia E, for inferior a energia KB, os fotdes y tém grande probabilidade de

serem emitidos ou absorvidos sem transmitir ao cristal energia de recuo, porque a rede cristalina,

sendo um sistema quantificado, nio pode ser excitada de uma maneira qualquer; origina-se assim

o efeito de Mossbauer. De facto, nas condi¢des E,<K©;,, y emitidc com momento linear p,

transmite 0 momento linear - p a todo o sélido ¢ ndo s6 ao nicleo que o origina, visto que esse

ndcleo permanece ligado ao sélido. E entio todo o cristal que recua sendo:

Er__E, _m

E, 2mcc2 2M,

em que M, e m, designam, respectivamente, a massa do cristal e a massa correspondente a

energia do fotio.

Como m, << M,, E, € desprezdvel comparado com E, e o fotdo transporta, portanto, toda a

energia da transigdo.

Na interpretagdo tedrica do efeito: de Mossbauer concluiu-se que a probabilidade f de que

um nicleo se desexcite {ou excite) por transigio de Mdssbauer, ou seja, que emita (ou absorva)

radiacio y , sem recuo, € dada pela expressdo:

vélida quando a temperatura absoluta T do difusor é muito inferior a temperatura de Debye O, do

8




2, nT,2
1+3(—9—D)]

(11)
solido (T < <Op); f é designado por factor de Lamb-Missbauer ou factor de Debye-Waller,
dada a analogia entre a relagdo (11) e a que s¢ obtém no estudo da variagdo com a temperatura,

da difusdo de raios x pelos cristais.

A expressdo (11) mostra que:

i) Para 7-0, f£=0 , ou seja, mesmo no zero absoluto poderia haver emissdo ou

absorcio sem recuo;
f sera tanto maior quanto menor for E, comparado com Kj, isto é, quanto menor for
a energia de recuo comparada com a energia de vibragio da rede; convém, portanto,

que a energia da transicdo seja pequena (na pratica inferior a 150 KeV) e a

temperatura de Debye elevada;

f aumenta quando a temperatura T diminui e, por isso, para que haja um nimero
aprecidvel de transicoes sem recuo, € necessario que T seja muito pequeno

comparado com a temperatura de Debye.

Estas conclusdes, limitam necessariamente o nimero de niclidos em que ocorre o efeito
de Mossbauer, conhecendo-se cerca de 30, dos quais apenas 5 tém realmente interesse e estio

indicados no quadro abaixo:

TABELA: 1

Isdtopo Energia de radiagdo Largura da Factor de Lamb-Mossbauer
risca (eV) 48 temperaturas
gamma (y) em KeV 300°K 49K

14,4 4,5x10° ¢,7 0,4
24,0 2,4x10° 0,05

25,7 1,6x10" 0,13 0,80
8.4 1,1.10° o,7

77.0 2,4x10° <104

~

Se atendermos aos valores do factor de Lamber-Mossbauer e d energia
e largura de transicgdo, o nGclido que melhor satisfaz & o ferro
(*’Fe) e & de facto o que tem sido mais largamente empregue nas
aplicagles do efeito de Méssbauer.
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Na f£ig.5, indica-se o esquema de desintegrac¢do do cobalto (°'Co),
gque por captura electrdénica se transmuta para ferro (*Fe),
assinalando-se a transi¢do dipolar magnética de 14,4 KeV, de grande
importéncia no efeito de Mdssbauer.

5
%:O 270d
captura K

0,135 MeV

80%

0,0144 MeV
E IX?O%

57
Fe
Fig.5 Esquema de desintegracdo do cobalto (*Co)

0 interesse do ferro (*’Fe) resulta também da elevada temperatura
de Debye do ferro (8,=420°K), o que faz com gque & temperatura
ambiente o factor de Lamb-Mdssbauer seja da ordem de 70%.

0 efeito de Mdssbauer constitui uma técnica espectroscédpica de
elevada resolugdo devido & largura da radiagdo vy obtida que é da

ordem de 10%eV; o referido efeiteo tem numerosas aplicagdes em fisica
do estado s6lido, relatividade, biologia, etc.

2.3. Descrigdo do Espectrdmetro de Mdssbauer

Muitos dos detalhes experimentais variam com o tipo de resultado

que se guer obter. A fonte de raios vy & geralmente uma folha fina

(algumas décimas de mm) contendo o niicleo radicactivo. O absorvidor
&, também, um f£ilme de espessura semelhante e o detector pode ser um
contador broporcional (entdo o absorvidor cobre a janela dagquele) ou
um detector centilador de Iodeto de Sdédio activado com T&alio
(NaI(Tl}) .




Muitas fontes emitem outra radiacdo da alta energia, do que os

raios y de interesse e nesse caso usa-se um discriminador monocanal

para seleccionar o dmbito de energia desejado.

A fonte & geralmente colada na membrana vibratdédria de um

-

microfone, cuja velocidade & controlada por um sinal eléctrico,
frequentemente com a forma de dentes de serra. As contagens para cada
valor de velocidade sfo feitas em canais diferentes, num analisador
multicanal (trabalhando no regime de contador multicanal, ou
multichannel scaling MCS) cujo sinal de control vem da fonte
eléctrica que analisa o microfone. Anexo.l mostra o diagrama de
blocos de um espectrémetro de Mbssbauer.

Existe uma dependéncia muito fraca da temperatura de frequéncia,
gque & relacionada com o efeito de Doppler de segunda ordem:
id
/\ .
vie .
C2

e que se torna aprecidvel para velocidade térmica (v) e para uma
medicdo mais exacta, pode-se requerer um controle termostatico da

fonte e do absorvidor. Também a fracgdo dos raios y emitidos sem

.recuc aumenta com a diminuic¢do da temperatura. O ferro (*’Fe} a 300K,
esta fracgdo é 0,7, o que & muito favoravel; para o ouro (**’Au) este
valor & menor que 10* e sd atinge 0,20 a 4K. Pode ser necessério
também, um enriquecimento do absorvidor, caso o isétopo desejado nédo
exista. Para o Iodo (**I), cujo isétopo nd3o ocorre naturalmente, o

-

enriquecimento & essencial.

2.4 Interpretagédo de Espectros
As formas possiveis de espectros observados dependem dos spins
dos dois estados nucleares envolvidos e das regras de selecgdo de

emissdo do raio y , bem como da simetria e dos estado magnético do
ambiente. Para o caso do ferro (°’Fe), os nilcleos excitados tém spin
1/2. A transigdo & essencialmemte magnético-dipolar.

i1
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. A simetria e natureza do ambiente que enveolve o nicleo,
determina a degeneragdo dos niveis energéticos em virtude da
orientacdo nuclear caso o ambiente seja diamagnético e de simetria
esférica, a degenerac¢io de orientagdo nuclear ndo & removida e s é

possivel a emissdo ou absorgdo de uma frequéncia.

Espectros mais complexos obtém-se quando tanto a fonte como o
absorvidor tém muitas frequéncias de transicdo e & comum escolher uma
fonte com uma s linha. O cobalto (*’Co) &, por isso, muitas vezes
incorporado em ago inox ou platina para servir de uma fonte com uma
s& linha. Caso o absorvidor tenha também sé uma frequéncia de
transigdo, o espectro de Mdssbauer consiste numa so linha, embora
n&do necessariamente a velocidade relativa zero. A deslocagdo da

posicdo & chamado de deslocagdo isomérica quimica.

Na figura 6, mostra-se um diagrama energético correspondente.

My My My My

321123
-i¥2=—77

it —— -2
a2 +1/2

+3/2

B
14-4 kevy o

"2

fp—— tie— 2 —
fonte (i) absorvidores,,, ;w2
(B ay:

/34
(A

. -~ 1 [} o~ )
Diagrama energético das transig¢des nuclearaes no Ferro
(*'Fe) .

2
X

Caso a simetria local a volta do nidcleo absorvido seja reduzida, pode

L . - . . . ~ 3
existir um gradiente de campo eléctrico e a energia das orientacgoes MI-iE

& diferente das orientacdes + 1/2 por causa da interacgdao quadrupolar
eléctrica, como indicado na fig. 6 (ii). Neste caso ja sdo possiveis
duas transicdes e as regras de transigdo indicam que elas sdo

igualmente provaveis, pelo que as duas linhas tém a mesma
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intensidade. Caso esteja presente um campo magnético, a degeneracio

ainda existente & removida e s#o possiveis seis transigdes (fig.é6
(iii)) com intensidades relativas 3+2+1+1+2+3 como indicado.

2.5 Deslocamentoc Isomérico

As energias obtidas de espectros, relacionadas com a interacgdo
quadrupolar, podem ser interpretadas de acordo com a figura 7. Se as
separa¢des (como as indicadas na fig.7 (iii)) forem observadas no
material ferromagnético, os intervalos energéticos sdo

AE - hyH,, (13)
onde H,, &€ o campo magnético efectivo.

-

0 deslocamento na origem & um efeito molecular e constitui uma
unidade que s& pode ser encontrada em poucas técnicas de
espectroscopia atdmica de alta resolugdo; neste dltimo campo
diferentemente do efeito de Méssbauer, os niacleos podem ter nimeros
de massa diferentes e o fendmeno €& conhecido como deslocamento
isotbpico em espectroscopia atdédmica. A origem deste efeito reside
no facto de se ter um raio efectivo finito do nlcleo e na nédo
aplicabilidade do conceito de carga pontual no centro. Desta meneira,
a lei de atraccg¢do de Coulomb que varia com o inverso do quadrado da
digté@ncia & perturbada e o hamiltoniano respectivo requer uma
modificacdo. A funcao de onda dos electrdes perto do nicleo & também
perturbada da mesma maneira e a correc¢do d energia & uma fungdo do
raio nuclear efectivo R e do valor do quadrado da fungao de onda, na

origem ¢2(0) . A diferenga na energia do eletrdo quando o nicleo se

alarga em &R é proporcional a




e este valor deve ser somado para todos os electrdes; esta energia

é peqguena, quando comparada com a energia interna nuclear que

acompanha a mudanga de o6R , pelo que ndo & directamente perceptivel.

No entanto, quando se estudam dois arranjos electrdnicos diferentes,
para cada nicleo, entdo a diferenga ou deslocamento, torna-se

observavel e tem o valor:

(Y w2(0)) - (Y w2(0)) ] (3R/R) (19)

A soma & por todos os electrdes presentes e para o efeito de
Méssbauer, a poderia representar © abscorvidor e b, a fonte.

0 0 0 o 0 2 ® e

! J T v T

-

Energia (Me/s)

{iii}

r 0

Velocidade (mn/s)
Espectros de Mdssbauer de:
(1) K,Fe (CN).;
(1i) Na,Fe (CN)NO
{iii) Ferro metdlico, para uma fonte de cobalto_(”Co)

platina.
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3. INSTRUMENTACAO

Durante a primeira década depois da descoberta do efeito de
Méssbauer, houve um alto grau de desenvolvimento e aperfeigoamento
da instrumentacdo usada em espectroscopia de Mdssbauer. Este rapido
desenvolvimento & o resultado das investiga¢des na area da aplicacdo
da espectroscopia de Mobssbauer bem como da comercializacgdo desses

instrumentos,

Trés tipos de detectores s8o usados em espectroscopia de
M&ssbauer: B
- contador proporcional
- detector de cintilacéo

- detector do estado sb6lido

3.1. Detectores de Cintilagédo
Existem vAarias substdncias, certos materias orgdnicos e

inorganicos, gque emitem "faiscas" de luz ou cintilag¢do gquando

particulas carregadas, raios x ou raios y passam através deles.

Estas substdncias sdc chamadas cintiladores. Num detector de
cintilagdo estas "faiscas" de luz devem incidir num . fotocédtodo dum

tubo fotomultiplicador de modo gque haja um impulso & sua saida que
indique a detengdo da radiagdo. A amplitude destes impulsos &

proporcional & energia dissipada pela radiagdo ionizante no

cintilador.

-

0 diagrama esquemdtico dum detector de cintilacdo & mostrado na

?

) ———]

A e

b+, T

o
Fig. 8. Diagrama esquematico dum detector de cintilag¢do
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Legenda: Fonte radiactiva
Radiag¢Bes nucleares
Cintilador
Fotocatodo
Dinodos
Anodos
Luz Reflectora (MgO)
Ligacdo Optica
Pulso negativo (para préamplificador)

(a) Processo de absorgdo: Se um raio y (ou raio x) incide num

detector ele pode interagir com a matéria (detector) de trés modos:

(i) efeito fotoeléctrico;
(ii) efeito Compton
(iii) produgdo de pares

Em cada um destes efeitos sdo produzidos electrdes e pelas

sucessivas interacgdes, os raios y podem transformar toda ou parte

da sua energia em energia cinética dos tais electrdes secundérios.
Estes electrdes secundarios ionizardo ou excitardo o material
cintilador.

(b) Processo de Cintilagdo: O cintilador absorve energia quando
ele sofre ionizag¢8o e excitagdo pelos electrdes. Esta energia
absorvida aparece quer em forma de energia calorifica ( em 60% dos
casos) ou como fotdes luminescentes. Mais tarde, os estados excitados
desexcitam-se para estados mais baixos ( de menor energia) com
emissdo de luz, cujo tempo de emissfc é da ordem de 10 °segundos ou
menos. Esta luz emitida & denominada cintilag¢do. A dependéncia tempo-

nimero de fotdes obedece a seguinte lei expenencial:

-t
N,=const(l-e *)




onde N, &€ o nimero de fotdes de luz emitidos num intervalo de tempo

t depois da radiag¢do ionizante interagir com o material e 7 & tempo
de decaimento ou tempo necessario para a emissdo de 63% dos fotdes.

(¢) Conversdo da luz em impulsos eléctricos: A luz emitida pelo
cintilador incide no fotocédtodo do fotomultiplicador produzindo-se
fotoelectrdes. A estrutura do tubo fotomultiplicador & tal que muitos
dinodos (como estd mostrado na figura 9) sdo mantidos a uma alta
diferen¢a de potencial. As superficies dos dinodos tém a propriedade
de emitir mais electrdes secundarios quando um electrdo incide neles.
Entdo, os electrdes emitidos pelo fotocdtodo sdo acelerados, pelo
campo eléctrico, para o primeiro dinodo onde sdo produzidos electrdes
secundirios. Estes electrdes sdo acelerados para o outro dinodo, onde

sdo produzidos mais electrdes e este processo repete-se até/ao dltimo

- dinodo e os electrdes ai produzidos sdo colectados pelo &nodo
gerando-se, entdo, um impulso eléctrico cuja amplitude & proporcional
d energia da radiacdo incidente.

Detector de Cintilagdo de NaI(T1)

0 detector de Cintilagdo de iodeto de sb6dio activado com tdlio

((NaI(Tl)) & o mais largamente usado na detec¢do de raios y . O

cristal de NaI(Tl) é& hidroscdpico e deteriora-se, devido a absorgdo
da &gua, quando exposto ao meio ambiente por um pericdo longo de
tempo.

A propriedade mais notével de NaI(Tl) & o seu rendimento
excelente de luz, que & o mais alto de todos os materiais de
cintilagdo conhecidos. O NaI(Tl) & um material atrativo por causa do
alto nimero atbdmico (Z=53) do iodo © que assegura que a absorg¢do
fotoeléctrica ocorrerd com maior probabilidade.

3.2. Contadores proporcionais

Um contador proporcional consiste, essencialmente, num cilindro

com um fio, em geral de tungsténio, colocado ac longo do seu eixo;
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0s dois eléctrodos estao isolados e o cilindro pode conter um gés
inerte a uma pressdc conveniente. Estabelece-se uma tensio entre o
cilindro e o fio, através de uma resisténcia R da ordem de MQ
(£1g.9). O cilindro deve ser constiuido de modo que O campo
eléctrico ndo seja uniforme, produzindo-se uma avalanche de electrdes
por campos eléctricos intensos, na vizinhanca do fio. O campo
eléctrico deve ser rigorosamente uniforme em todos os pontos ao
longo do fio. O gas que enche o cilindro &, normalmente, &Argon ou
Kripton e deve estar quase isento de oxigénio e de vapor de &gua,
visto que a fixag8o de electrdes por estes gases reduz a
multiplicacdec de electrdes; antes de fechar o contador deve-se
proceder a um rigoroso desgasamento. Emprega-se, actualmente,
contadores de corrente (flow), em que o gds passa, continuamente,

através do tubo; & usual utilizar-se &rgon com 10% de metano.

Cy

-

.

B8

Fig.9. Circuito basico de ionizagdo

Para radia¢do monocromética a variacdo da taxa de contagem, em
fungdo do impulso, & dado por uma curva do tipo da fig. 10; o ramo
(1) & uma curva de Gauss, enquanto que o ramo (2) corresponde a uma
longa cauda, de baixa intensidade, de acordo com uma distribuicdo de
Maxwell.
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live 2v contugam

Fig. 10. Variacdo da taxa de contagem em fungdo da altura do impulso

Mostra-se, experimentalmente, gque a altura AV do impulso, &

[

proporcional d energia dos fotdes, num grande dominio de energias;
os impulsocs sdo amplificados e detectados por circuitos electrénicos
convenientes.

A absorgdo de radiacgdo, pelo gds do contador, produz-se
sobretudo por efeito fotoeléctrico, originando-se, em consequéncia
, a emissdo de electrdes de Auger ou de radiac¢do X caracteristica.
Os raios x emitidos sao reabsorvidos no gds, se as dimensdes do
contador forem grandes comparadas com o percurso livre médioc do
fotao. Os electrdes libertados vdo produzir ionizagdo por chogue com

as particulas do gds, até gque toda a energia dos fotdes seja

transferida para o gds do contador. Para isso & necessdrio que este

seja suficientemente grande para que todos os electrdes terminem o
seu percurso no gas. Esta condigdo realiza-se com facilidade, sendo
mais dificil conseguir gque os fotdes sejam todos absorvidos. Com
efeito, o percurso livre dos fotdes &, em geral muito mais elevado
do que o dos electrdes de igual energia. Pode pois acontecer gue a
radiagdo x, proveniente da reorganizacdo dos dtomos do gds, atravesse

o volume Gtil do contador, sem ser absorvida. Neste caso, a variacdo
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da taxa de contagem em fungdo de AV corresponde & fig. 10.

Designaremos del radiagdo gque origina as curvas (1) e (2),
respectivamente, por radiagfo principal e escapamento; esta tem, como
& Obvio, enefgia inferior & da radiacdo principal. Se se tiver feito
uma calibragdo da altura dos impulsos, da funcdo da energia dos
fotdes, verifica-se que a diferenga de energia correspondente aos
maximos das duas curvas, a que se refere a fig. 11, & igual & energia
da radiag¢do x, caracteristica do gds que enche o contador.

A
i1

laxa de contagem

aV

Fig. 11. Curvas referentes a radiacéo principal (1) e de escapamento
(2), detectadas com um contador proporcional.

Se considerarmos um fot&o, absorvido no nivel K de um &tomo do
gds do contador, por efeito fotoeléctrico, o rendimento de
fluorescéncia W, é&:

(17)

Sendo P, e x,, respectivamente, a probabilidade de absor¢do de um
fotdo primario e de emissdo de um fotdo k, caracteristico do gés no
mesmo intervalo de tempo. A probabilidade f,, de emissdo de radiacéo
K de escapamento, é:




Sendo €, a probabilidade de que um fotdo de radiacdo k,

caracteristico do gids do contador, sala sem ser absorvido o referido
gds. A razdo da intensidade da radiag¢do principal e de escapamento
é:

Pkfk_( 1

-1
£y W L€ g )

Para contadores com dimensdes lineares de alguns centimetros,
contendo &rgon a pressdo atmosférica, observa-se uma radiagdo de
escape K, para uma energia de radiag¢do incidente superior a 3,2 Kev
(energia de extracgdo electrdnica do nivel K do &rgon). Para um
contador contendo Xenon hd ionizag¢do K para uma energia de radiagéo
incidente superior a 34,55 Kev. A radiag3oc de escapamento é, neste
caso, mais intensa do que para argon, devido ao elevado rendimento
de fluorescéncia K do Xenon e ao facto da absorgdo no gés ser
pequena, para a radiag¢do caracteristica K. Para radiagdo x, de
energia inferior a 34,55 Kev, pode ser excitado o nivel L do Xenon,
ndo havendo excitagdo do nivel K; como o© rendimento médio de

fluorescéneia ®; do gas é menor que w, e o coeficiente de absorcgdo

correspondente & radia¢do caracteristica L é grande, a radiacdo de

-

escapamento é mais fraca.

0 poder resolugdo R, do contador &:

(AV)1/2

R —Fv

Sendo AV a altura média do impulso para radia¢do de dada energia,

e (AWVY¥?2 a largura da curva a meia altura (fig.11). Na relacdo (20)

podem considerar-se energias em vez de alturas dos impulsos.
Admitindo para os impulsos uma distribuigdo de Gauss mostra-se que:
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sendo n o namerc de pares de ifes primédrios produzidos pela radiacdo
x. Fazendo;

(22)

em que E;, & a energia de ionizagdo dos 4tomos do gas e E a energia da

Ei
Re-2 ’ 36 ?

radiagdo incidente, wvem:

3.3. Detectores semicondutores

Quando se tem uma jungdo de dois semicondutores, um de tipo n
e outro de tipo p, na superficie de separagdo ha combinacgdo de
electrdes com lacunas. Deste facto resulta a existéncia na referida
superficie de uma zona neutra, designada por zona de deplecgdo. Se
aos extremos da juncgdo se aplicar uma diferenga de potencial
continua, ficando os semicondutores n e p ligados, respectivamente,
aos polos positivoe e negativo da fonte de tensdo (polarizacgédo
inversa), a zona de deplegdo vai-se comportar como uma cémara de
ionizag¢do, entre os eléctrodos da qual se estabeleceu uma diferencga
de potencial. A passagem de radiagdo X cria pares electrdo-lacuna.
Os semicondutores utilizados para os raios X sdo de silicio ou
germdnio. Consideremos por exemplo, o caso do silicio; toma-se uma
barra de silicio tipo p (com boro como impureza aceitadora), na qual
se forma uma jungdo n-p, utilizando fésforo como dador. Empregam-se
actualmente p-i-n, designados por detectores de 1litio difundido.
Nestes aparelhos h&d uma jungdo n-p, de germdnio ou de silicio;
produz-se na jungac uma regido compesada pela introdugdo do litio por
difusdo. Para isso difunde-se 1litio para a regido p do semicomdutor,
sob condig¢les rigorosamente controladas; o litio compensa, numa certa
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zona, que fica neutra, as impurezas do semicondutor extrinseco. 0
litio tem uma difusdo extremamente elevada d temperaturaambiente, e,
por essa razdo, estes destectores tém gue ser mantidos 3 temperatura
do azoto liquido (77°K), mesmo quando ndo estdo a ser utilizados. Se
aplicarmos & juncdo uma diferenga de potencial com polarizacio
inversa e fizermos incidir na zona de depleg¢fdo neutra (espessura 2
a e6mm) fotdes X, produzem pares de electrao-lacuna, tal como se
originam pares de ides numa clmara de ionizagdo. No entanto, ndo hi
multiplicagdo secundaria (amplificagdo) como nos referidos aparelhos.

A eficiéncia do detector & funcdo do nimero atémico do
semicondutor e da espessura da camada de deplegdo. Uma camada de
silicio de 3mm absorve 50% dos fotdes de 30 KeV (0,44). Os detectores

de silicio (Li) usam-se para

A>0,44 , enquanto que os do germinico se empregam para comprimentos

de onda menores.

Nos detectores de semicondutores & necessaria apenas uma energia
de 3 eV para produzir um par de electrdo-lcuna, enquanto que nos
detectores de géds ou de cintilagdo a referida energia &,
respectivamente, 20-26 eV e 50 eV.

0 facto de, para os detectores de semicondutores, a largura a
meia altura da curva de variagdo da taxa de contagem em funcdo da
altura do impulso, ser muito inferior &a largura correspondente
utilizando contadores proporcionais ou de cintilagdo, permite uma
melhor separa¢do de radia¢des de energias diferentes, utilizando

aqueles detectores.

Na fig. 12 as curvas referem-se a detecgdo das radiagdes K, da
prata, empregando cada um dos referido detectores.

A principal desvantagem dos detectores de semicondutores & a
elevada wmobilidade do 1litio gque origina uma deterioracdoc das
caracteristicas do aparelho sendo necessario manté-lo, como dissemos,

d temperatura do azoto liguido.




Intensidade

Fig. 12: Comparagdo das curvas de Variag3o da taxa de contagem, em
fungdo da altura do impulso, para detecgd3o com cintilador
(1), com contador proporcional (2) e com semicondutor (3).
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4. APLICAGOES DA ESPECTROSCOPIA DE MOSSBAUER
4.1 .Na Fisica do Estado Sélido

Embora tenham sido no dominio da relatividade as aplicactes mais
espectaculares do efeito de Mdssbauer, s mais importantes dizem
respeito & fisica do estado s6lido; referir-nos-emos em pormenor, &
determinag¢do de campos magnéticos nos cristais por meio de transicgdes
de Mdssbauer.

0 efeito de Mdssbauer permitiu, pela primeira vez, a observacgio
do efeito Zeeman nuclear, isto &, o desdobramento de niveis nuclear
em subniveis, pela interacg¢do do momento magnético dipolar do nicleo
com um campo magnético exterior ao nicleo. Forma-se uma estrutura
hiperfina nuclear e entre os subniveis ocorrem transicdes que sé&o
detectiveis espectrocopia de Mdssbauer. '

0 hamiltoniano H da interaccdo entre o campo magnético B e o

momento magnético dipolar p  do estado nuclear spin T é&:

H--J B--gp ,IB

e W sao, respectivamente, o factor nuclear e o© magnetdo
g N

nuclear.

As energias dos subniveis resultantes da interacg¢do sdo dadas
por:
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em que m; & O nimerc quintico magnético, que toma os valores:

My=I,(I-1)...-(I-1),-I;

cada nivel nuclear origina portanto 2I+1 subniveis energéticos.

Da relagdo (25) vem que o intervalo energético entre dois
subniveis consecutivos é:

AE-gu B

e conclui-se que os subniveis consecutivos de dado nivel sdo todos

egquidistantes. Vé-se que medindo AE pode determinar-se B, conhecido

g e vice-versa.

Em 1960, Hanna et al., mediram, pela primeira vez, O campo
magnético num cristal de ferro servindo-se da transigdo de 14,4 KeV
do *"Fe (fig.13)

Por accdo do campo magnético o nivel fundamental, de Spin 1/2,
desdobra-se em dois subniveis e o primeiro estado excitado, de Spin
3/2, origina quatro subniveis, que se indicam na fig. 13, juntamente

com as transi¢des radiativas possiveis, de acordo com a regra de

seleccdo Am;~=0,21 . Dado que o momento angular do estado fundamental

€ inferior ao do estado excitado, sendo os momentos magnéticos da

mesma ordem de grandeza, AE AE,




Fig. 13: Estrutura hiperfina de niveis nucleares do S'Fe.

Hanna et al., usaram como fonte, uma liga de *'Co e *SFe (99, 9%),
depositados electroliticamente numa lamina de ferro vulgar, e como
absorvente, uma amostra contendo 76% de *'Fe, montados num depositivo
que permitia imprimir velocidade relativa entre a fonte e o
absorvente.

Quando a velocidade relativa for nula cada uma das 6 radiacgdes
emitidas pela fonte (fig. 13) serd absorvida pelas correspondentes
transicdes do absorvente e teremos um grande maximo de absorgdo por
ressondncia. Movendo a fonte em relagdo ao absorvente, h& variacio
de energia das transig¢fes emitidas e se n#o se der sobreposicdo entre
as curvas de emissdo e de absorcdo, ndo havera absorgcdo por
ressondncia. Se velocidade relativa for tal, gue algumas das
transigfes emitidas fiquem com energia igual & de outras transicdes

no absorvente, elas serdo absorvidas ressonfincia; concretamente, se

se imprimir a fonte velocidade que corresponda a um aumento AE;, na

energia das transic¢des, as radiagdes 2 e 3, {(fig. 13), emitidas pela

fonte, serdo absorvidas, respectivamente, nas transicdes 4 e 5 do
aborvente.

Na figua 14 mostra-se o espectro de absorcio ressonante obtido
por Hanna et al. usando campos magnéticos ndo polarizados.
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Fig. 14. Espectro de absor¢do por ressonéncia nuclear no 'Fe.

Escolhendo, convenientemente, os midximos das riscas de absorcio
e medindo a disténcia entre eles, fol possivel determinar os valores

de AE, e AE, . <Conhecido o momento magnético p, do estado

fundamental do *'Fe, uf-(0,0§0310,0007)p”v Hanna et al. determinaram,

‘pela relagdo (26), os seguintes valores para o momento magnético

do estado excitado 3/2, do referido niclido e para o campo

magnético B do nicleo de ferro:

B,--(0,153+0,004)p, e B=(3,33:0,10)<10%0,

4.2. Na indastria metaldrgica

Un dos principais interesses de um metalurgista é encontrar
correlacgdes existentes entre a microestrutura de um dado metal ou
liga e suas propriedades fisicas e quimicas. Para esse fim, o ferro
{(*’Fe) & um dos mais importantes isdtopos para aplica¢des na inddstria

metalirgica com o propdsito de relaizar os seguintes objectivos:




estudo da solubilidade de ferro em aluminio (Al) e am
titédnio (Ti) usando a espectroscopia de Mdssbauer.

estudo da wmudanga de fase de alguns 1isdtipos usando
técnicas espectroscdpicas de Mdssbauer.

As propriedades magnéticas de ligas metdlicas sdo vistas
como uma funcdo temperatura concentragdo de constituintes
metdlicos. O fendmeno de ordem-desordem pode ser medido
discretamente e comparado com as propriedades térmicas e
mecdnicas de ligas. O centro de polarizagdo e efeitos de
polarizagdo electrocondutor podem ser estudadas gquando se
permuta a polarizacdo dos &tomos diamagnéticos nos

magnéticos vizinhos.




5. REALIZACAO EXPERIMENTAL
5.1. Equipamento necessario

Como foi descrito no pardgrafo 2.3., o espectrdimetro laboratorial de
Moéssbauer (anexo 1) & composto por:

Cobalto (*’Co) que & usada como fonte de Mdssbauer;

Um gerador do sinal sinusoidal e de dentes de serra;

Uma fonte de alimentagdo de 0+12 volts; para alimentar o pré-
amplificador do detector e o amplificadir audio;

Um osciloscdpio;

Um detector de raios -x de Iodeto de S6dioc activado com télio
(NaI(T1l));

Uma fonte de alta tensdo; para alimentar o fotomultiplicador do
detector;

Um analisador multicanal ND-110,'de 128 canais;

Um amplificador audio para amplificar o sinal da velocidade;
Dois altifalantes;

Absorvidores de ferro e ago inox;

Registador de espectros, Xxyt;

Montagem e funcionamento

Montamos o espectrdémetro laboratorial de Mdssbauer segundo o
diagrama do anexo 1. Como gerador de sinal usamos um gerador de
frequéncia varidvel de dentes de serra (1+1,1.10°Hz). O sinal do
gerador alimenta um transdutor de sinal de velocidade montado com o
auxilioc de dois altifalantes de 4 ohm e poténcia maxima 10W,
acopolados por uma coluna fechada de ar através de um tubo perspex
de comprimento 5S5cm e didmetro de 10,5cm. A frequéncia de ressonancia
(propria) para o funcionamento desta coluna & de cerca de 100 Hz. O
primeiro altifalante recebe o sinal da velocidade vindo do gerador
e o sequndo serve de retransmissor que regista o sinal da velocidade
de saida que & de cerca de 0,8V que atinge 8V ao ser amplificado
através do amplificador audio montado com base no circuito integrado

-

TBA 810 e apresentado no anexo 2. O sinal de 8V que & proporcional
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a velocidade da fonte vai para a entrada principal (ADC INPUT) do
analisador multicanal (MCA) e aqui é analisado. Por outro lado, a
fonte de cobalto (*'Co) é& montada no 4&pice da boca do segundo
altifalante. A maneira mais simples de produzir a mogdc do
altifalante & 'guiando-a préximo da ressondncia com o© sinal
sinuscidal. Entd3o a velocidade varia simusoidalmente com o tempo
entre dois extremos, +v e -v. De qualquer maneira, com esta
disposigdo, a fonte radioactiva gasta um tempo igual em velocidades
diferentes e o0 espectro da velocidade resultante deve ser
normalizado. Isto deve ser conseguido dividindo uma curva
experimental tomada sem absorvidor pela curva experimental com o
absorvidor. A necessidade da normalizac¢do do espectro da velocidade
pode ser eliminada orientando o altifalante com o sinal da velocidade
linear para produzir a mogdo dentes de serra. Com esta disposicéo a
fonte radioactiva gasta igual tempo em cada aumento da velocidade.
A velocidade assinalada & entdo mostrada quandc um sinal de saida &
recebido no painel traseiro no receptor COIN (COIN INPUT). Os sinais
de saida sdo fornecidos por um analisador monccanal (SCA) ligado a
um detector de cintilagdo.

A fonte de *Co emite outra radiacdo de alta energia, do que os
raios y de interesse e nesse caso usa-se um analisador monocanal
para seleccionar o ambito de energia desejado (14.4 KeV). o anexo 5
mostra o espectro de cobalto (*’Co) onde se pode ver o pico de 6.3 KeV

dos raios-x (radiac¢do de alta energia sem interesse) e o pico de 14.4
KeV (radiagdo de alta energia de interesse).

5.3. Conclusdes e Recomendagdes

1. Foi elaborada e testada a metodologia experimental de um
espectrdémetro de Mdssbauer.

Foram feitas consideracdes tebricas sobre o©0s mecanismos
fisicos dos fendmenos estudados experimentalmente.




]
L

Foi feita a pesquisa bibliogrdfica e preparado material de
apoio que pode ser empregue na utilizagdo futura do
espectrémetro de Mdssbauer e introduzida uma nova
experiéncia laboratorial para a disciplina de Métodos

Espectroscdpicos do curso de Fisica.

O espectrdometro de Mdssbauver obtido ao realizar a
experiéncia com a fonte de Cobalto (°Co), usando os
absorvidores de ferro natural e ago inox, sfo mostrados no
anexo 5.

0 espectro obtido, permite comprovar as previsdes tedricas

esperadas sobre o efeito de Mdssbauer.

A técnica da modulac¢do da velocidade empregue nas andlises
Méssbauer permite ainda que se tirem conclusdes seguintes:
A capacidade da andlise da amplitude do ND-110 & utilizada
para a aplicag¢8o da técnica da modulagdo da velocidade no
efeito de Méssbauer.

b) Um sinal derivado dum ctransmissor de velocidade
electromecanico, quer directamente ou via
amplificador & obtido através da posicao ADC INPUT.
A velocidade assinalada & entdo mostrada quando um
sinal de saida é& recebido no painel traseiro no
receptor COIN. Os sinais de saida sdo fornecidos por
um analisador monocanal ligado guer a um detector de
cintilacdo ou a um contador proporcional.

A amplitude instantdnea da velocidade assinalada &
entdo proporcional a velocidade quer da fnte ou do
absorvente na altura em que o sinal de saida &
recebido. Desta forma, as saidas assinaladas sdo
efectivamente as amplitudes moduladas pela velocidade

assinalada.




[

d) A via mais econbémica e simples para a introducgdo da
mogdo requerida entre a fonte e o absorvente & um
altifalante, quer pocde ser duplo ou simples.
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DIAGRAMA EM BLOCOS DO ESPECTROMETRO DE MOSSBAUER




ANEXQ0-03

DIAGRAMA DE INTERLIGACAO DO REGISTADOR DE
-~ ESPECTROS, XYt
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ANEXO0-02

DIAGRAMA EM BLOCOS DO AMPLIFICADOR AUDIO TBA 810
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ANEXO - 04

Instrugées para a opsragic do Espectréimetro de Missbausr (Quis Laboratorial)

As instrugdes a seguir indicadas descrevem os procedimentos tipicos de operagio, e destinam-se a pervir apesnas como
guia. Em todeo oo casop, fixagbes de controlo especifico dependerfic sobretudo das necessidades da experidncia.

1. Modo de Aniéilise: Anilise da altura do pulso

Este procedimento descreve a operagido sob as sequintes condigdes:

Pretende-ae obter uma série de calibragdes da energia de apreximadamente © a 1.0 meV
Utiliza-se como fonte de calibragdo o césio (137Ca)
Os canais de coincidéncia e anti-coincidéncia nioc sao utilizados,

© interruptor POWER & fixado na posigio ON.

2. Ragras de Procedimento

Popicionar o interruptor MODE em STOP.

Se o amplificador de entrada & utilizado, fixar o interruptor Hdssbauer/+ 10V/+ 100V na posigloc
+10 V ou + 100V, Se sativer em uso a posigioc ADC INPUT posicicnar o interruptor M3ssbhauer/+ 10V/+
100V na pooigio apropriada e de acordo com o tipe do oinal a ser aplicado.

Colocar © controlo UPPER DISCRIMINATOR na rotagic maxima e ne sentide anti-horério.

Colocar o controlo LOWER DISCRIMINATOR na rotagio mixima e no osentido horério.

Colocar © controle ZERO LEVEL na rotagdo mixima & no sentido horario.

Se o amplificador des entrada estiver em uao, ajustar no disco um ganho minimco de 250. Se algum
amplificador externo for ligadc na posigBo ADC INPUT, colocar o indicador do ganho na posigio
zero.

Posicionar o interruptor do painel traseiro COIN/ANTICOIN em ANTICOIN

Posicionar interruptor DATA em ADD.

Posiciconar o interruptor LIVE DISPLAY em ON.

Poaicionar o intarruptor READOUT em CRT.

Nio conciderar a fixagdc do interruptor NULTI-SCALING

Posicionar o interruptor DISPLAY em LO3.

Posicionar o interruptor LIVETIME em OFF.

Pooicionar MODE em ANALYZE. O instrumento devia aceitar © registo de dados na meméria. Pode ae
obpervar uma acumulagio directa de dades na meméria em ambas an posigfes, o ND-410, o Display
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Monitor ou o cosciloscépio auxiliar,

a} se o amplificador de entrada estiver em uso, ajustar o ganho de tal forma que a parte do
pico 0,662 MeV do Césic (137¢s) atinja o canal 85. ApSo cada ajustamento
efectuado, permite © tempo suficiente de acumulaglio de informacac para determinar a
posigic de auge. A memdSria deve ser apagada em cada ajustamento carregandc o ERASE por
alguns segundeoo.

b} oe um amplificador axternc & utilizado, acertar o ganho como foi descrito no passo 15 a),
Ajustar o controlo ZERO LEVEL para gue o pico dos raico-X de 0,032 MeV caim no canal 4.
Reajustar o ganho e o zero level de maneira que ambos, o foto-pico 0,662 MeV e o pico de raico-X

caianm ho canal previamente mencicnade. O intrumento pode apartir de agora ser calibrado através
de uma périe de medigden de aproximadamente 0 a 1 MeV.

O eppectro de calibragic obtido realizando a experiéncia com a fonte de Cépio (137Cs) & mostrade no anexo

3. Modulagio da Velocidade em mnilise Mdssbauer

0 diagrama em blocos usadoe para a medulagio da velocidade & apresentado no anexo 1.

Op procedimentos para a modulagic da velocidade em andlise Mossbauer assumem as condicdes seguintes:

4.

4. Procedimentcs

Upa-pe como fonte da MOssbauver Cobalto(57Cc), sendo o absorvidor o ago inox;

¢ material abacrvente contém o ferro (57Fe);

A obtengic doo sinais coincidentes & providenciads pelo analisador monocanal ligado no WD-110 no
receptor COIN do painel de tréas.

¢ sinal da velocidade & aplicado no WD-110 atravéo da entrada ADC INPUT.

No analisador monocanal

1.

Na aupéncia do absorvidor ajustar a janela de modo a obter o pice de 14.4 KeV produzido psla fonte
de 57Co.

Bosicionar o interruptor HODE em STOP.

Posicicnar interruptor MSsabauar/+ 10V/+ 100V em MSssbauer.

Posicionar o UPPER DISCRIMINATOR na rotagio mixima e no nentido anti-horério.
Posicionar LOWER DISCRIMINATOR na rotaclo mixima e no sentideo horario.
Posicionar o ZERC LEVEL na rotacHlo méxima e no sentide horédrio.

Pogicionar o interruptor do painel traseiro COIN/ANTICOIN em COIN

Colocar o interruptor DATA em ADD.

Colocar o interruptor LIVE DISPLAY em ON.

Colocar o interruptor READOUT em CRT.

Colocar o interruptor LIVE DISPLAY em Loa.
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12.

13.

14,

Colocar o interruptor LIVETIME em OFF.

Nio considerar o interruptor MULTI-SCALING

Com o absoxvidor na posicio,
de informagio.

colocar o MODE em ANALYZE. O instrumento deverd iniciar a acumulagio
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ANEXO-05

ESPECTRO DA FONTE DE “Co DO ACO INOX




5.3 KeY 14 .4 KeV
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ANEXO-06

. ESPECTRO DE CALIBRACAO DA FONTE DE *'Cs







