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The present work describes messurenents of
the eletric guadrupole intersction in vpolicristaline meta~

lic hafniun, ag a functlon of pressure . The measurements

ware performed @j mesns of the dilfferentisl perturbed angy
e, througny the 13§w$52 ey  goimas
ganne cascads of 1311& in a metalic #¥ lattice. The qgaéﬁg
polar interaction frequency (wQ} measpred  at pressuves of
0y 20, 40 snd 50 Kilobars, weve respectivelly 48, 5% , 62
and €3 Hrd/s, showlng a clesy incresse of fragquensy with
aressure. Cur ?gaulﬁs also Qemonsivatsd that the assimetry
pereneter (7 ) end the frequency distribution with (5 ),
are pratically insensitive to the pressure, within the in-

vestigated range of pressure.
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O resenta’trabaiho descreve medidas da inte

- raglo quadripolar eidtrica em héfrio metdlics poiicritalino,

eomo funcdo da pressso. As maéidas-f¢ram realizadas aﬁravés'
da eorrelagHo angular diferencial perturbads da cascata ga-
mamgama 3e}1*§w49ﬁ xev &o“S*T Jentre da rede do Hf. As fre
qﬁ@@efa& de inieracfo quaﬁ?lpOiaf xwg}ﬁ msﬁidas em prassoes‘
de O, 20, 40 e 50 Kilobaves forem, respectivameﬁﬁep 45, 55,
62 @ 63 M‘rd/ﬂz mostrando um claro aumento da freqaen@ia con
a preusaoe Oa resultadcs mosiram ajnda que o paremetro  de
aaaimetrla'(ﬁl) e & lacgurs da distribuiglo de freqﬁenciaiﬁ}
s80 praticemente insensiveis é'pressﬁo; @entro da gema de

pressbes investigadas.
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& temperalura, cone nor exemplo,

<

mnaindos lavgemente usados pars variap
coneistd na apé*caxaﬁ de alias pres -
i 3185 VOLLE ~

g gulras, a de que o8

gafam@;?aﬁ de rede Qbﬁfm ser vayriadcs independantemenie de
icacke de alias

.

2.
g&ja © meLo-

temparetura. Seta “pureza” faz ool (ué

&

PN R 5 N 5.0 . i % ey 27
pressbes Didrostaticss (ou guasi-hidrogts

do mais indicade, quando se desejs melhor separaglo de oo =

tros fenomencs que nEe os causados unicemente peis  variagho

doe paremetros de rede.




{estudados por ralos XKS’ e difragio de nentvons ‘), efel

N R4 » ' e . an p ay
Az tecnicas relacionadss com alta pressac @
R4 e o .».’* = ""'.. ,
os varicg fenomencs de ﬁeuendenres? como modificagoes na e

gistividade e volume, transforma;fes de fase, otC..., Toram 1
7 . ) ) .
niciglmente estuaaueb pow D*ifgmamgﬂzgwfl que criou & desen-

volven algune dos meis impuotentes méiodes pare a obtengdo de

altas presabes.

O termo alta~p§ess§og agui empregedo, refere -
se a pressdes acina de 10 kilcbares {(iKbar = 987 atmogferéa )
@ aﬁfswimaﬁamgnﬁe eonstaﬁtas no temps e dentro do vélume de 8
mostra, 1.4, oreéssles quasi-~hidrostéticas. Atuslmente a quanty
dade da @?;@"féﬁ a8 realizadas wiliilizando técnicas‘de gles

e e

resedo 9 encrme, valendo destacer, como itustreg8o, os traba

i)
4-3

; B .
Thos feﬁa@%ora@ﬁ@ coms we&im%*vida&e“4bﬁ parametroe de Tade
(6/3

-

l” ’ Qg
uSsstsuer ' o efeito de dHaas-ven Alphen” (8
(G0

dﬁa{**» temperaturas de Nedl e (urie ; temperature ¢

» magnetorresistivy

}

eItk
p L2y T nld3) RS Y)
c8 para o ﬁﬂpefﬁﬁu&ucivid&de“”i}s NMR\LE}. NGRY 13} o EPH*£4”@

.,.,, o

Multe impovientes xambem s&o os estudoa sobre trangicles de
fase, pringipaimente devi&é ao grande lntecvesse tecnoisgica 5
somo no camo da sintese &0'&iamante{15}» pesqpisas am  &ltes
presafes, usando Correlego Angular Perturbade, Torem s¢ mul-
to vecentemente realizedes em call®) o Zr(l?}s

o estudo das in»ezago& hiﬁe?finss - Gnﬁéraége

entre o micled atomieo e o seu melo externc - psfmite 0 conhe

-

eimento tanto de peopriedades nu’Jeareap como de @31360 261i-

do. Ume das téenicme vuclesves mais ugadag no &StﬂdO'ue inte~




£
0B

A

:0es hiperfinas é & de CorrelacSo Angular Perturbada. Bate

¥}
»

&
v
4]

I3

nétodo tem & ventagen de exigir uma quentidede muito peque-
na de material radiocativo; oferecendc & possibilidade de ine
vestigar ligas gl tamente ﬁ¢?$lﬁ8&e Além disso, como em ge-~
yﬁllﬁa Correlacdo Angular os raios gema 280 de alta energisa,
a atemacdo por abecrgao no material que anvalve a smostra &
Aenos wrft;ca@ Mesmo assim, atd o presente, a pesquisa do e-
feito de .1%3 press&o sobre a interagﬁb hiperfina tem-se con
entrado quase gue somente em medidas eom eyelto M&agbauer ,
a%?a?§§m§4 ressendneia do g ma de 14,4 kev {facilmente aheor
~owiddod no ,; 2o
O pres ﬂte trabalho referc~se o sstudos XD

imentels da interegBo hiperfing quads ipolar elftrica, reall

[

zatiog e héfnio m@talfec policristaline, atravds ds medida

i

28 popral q§v angulier pertur rbada diferencial (CAPD} gsma-ga
Wwe 10 Eglis dentro da rede do Hf. Fste aistema (18t1g e
B} epresenta importentes sspectos ainda nfo completamente
-@@@laraﬁiﬁasg tals comc o valor da contribuigBo dos elétrons

de acn@ugﬁb ac gradiente de campo eléirico, a exisﬁgncia de

uma distribuigHo de frequéncias () # 0) e a assimetria nso
mxla do gredier ﬁe cam@o eletW1co(18}<?l # 0l

Og assuntos sberdedos neste trabalho estdo d

idos em trés capltulos. No capfiulo T s#o discutides os

principais aspectos tedricos do trabalho, sendo resgal tados

‘o8 fatores mais importantes que comiribuem para o cdleulo do

gradients de campo elétrieo. O capftulo II & reservado & dig
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T = RESUMO TRORTCO

To1) A Perturbsco da CorrelscHo Angular Devide & IntevecBo

Quadripolar Bldtrics

A gistribuigBo espacial de dois ralos gama e~
mitidos sucessivemente (Fig.l.1) guarda uma\correiagﬁo de
tal forma que, se a GiregHo de propagagho do pfimeiré gema
for tomeda como fixa, a distribuigso anéular do segundo nSe
serd, em geral, isoirdpica. & funggb'que descreve esta dis*‘
tribuicBo pode ser deduzide sem o conhecimento de detalhes
intarnos do ﬂﬁﬁl@ﬂ@ Depende apenes dos_&?ing dos estados ﬁg
cleares emvolvidos e da multipolaridade des raﬁiagﬁesilg} v

pois estd associada & conservagao do momentum sngular ¢ da

paridade. ’ ,

i}h

g 2 |

o

Fig.I.1

Para um "ensemble” de nicleos sieatorismente
orientados e livres de campos externos, a distribuigéo da sg

gunda radiagio (X%)S tomando como fixa a direg@o de emissae




da primeira (%%}g'podafé Ser exXpressa como:

dx. -
Ay P (ke ®)

Wi(e) =

4
Kpor)
onde © & o angulo entre as diregBes de propagacde das Juos
radlscoesilg)m A densidade de probabiiidade de ewisasBo da se

gunda radiagzo em fung@o ¢o ‘temps é proporcional a e~ G ’
onde ‘G § a vida média do estado intermedidrio. Desen forma,
& densidade de probebilidade de que, decorridc um tempo t a
nés a»@miﬁ$§o da primeira i *adzeoao seja emitida a segunda,
formendo um angulo © com & antericr sevd:
l(nmxc -
&/ Axx P Lo 9) {T.13
\X/(E;i;) = ;f;d | S
| K(por) -- |
Por oirtro lade, se o dﬁcﬁea estiver sujeito a
pertufhaﬁae 8, pode uaver mﬂd&ﬁﬂa oA sug Orié@&&f no interve
valo de tempo compreendldo ea%ea eq emisedes do primeire e
segundo gama, oeaaionando assin una modificacaoe na.expr&asﬁc
anterior. Se os caﬁpoa pérturbadores.que atuem nos diversos
nwﬁleos forem: ayaa%oriamente orienbados, a correisclo serd ex

Pregs&sa pGI“< 20)

Kv%ic

w(eit)= e ZAWG Hr)'P ()
lpm)




onde G, (3}, o fator de atenuagdo, depende da interagdo mi-

cleo~campe externo. Para interagbes esisticas 6 dadg por(zoz

. ' v 2T+mgting I T & (I.‘ T K)x
Gyy ) = Z o I ' (\MA -ma N/ Lo ~mb N
N,m&; nlh‘ ‘

mb

ee-Ev) i s
% el( m /<h {mb?(n\m}(h’lmb}(hlm>

E, S8 vs autovalores do hemiltoneano da intevagBo hiperfins .
micleo~campo externo, (m{n} 880 os elementos de matriz da
trensformagio umitdria que dimgonalize esse hamilioneano e as
qz;é,ariti&aﬁes entre ?arfénteses ggo coeficientes 3j. Para o ca -
so partienlar da interagdo quedripoiar éléi‘rica de um micleo,
tendo momento quadripolar Q, com um gradiemie de campo extern

o
oV (20),

s © hamiltionesno tem a forma

no Vi& =

F axia%‘ |
VARSRES o8 (o2t RUZA o o) 5 T N

onde,

- eVez @ ' =Vz::""_\/zt
“"6"41:(21—-4)?: (T30 e M v

(Waé a chamada freqiiéncia quadripolar e 'V\ é o parémetro de




agaimetria. Devemcs salientar que esgas oxpressies peferem -
%6 o um sistema de referéncia para ¢ qual a matriz Vs 3 & aia
gonal e V J> V. E,»V » Isto sempre pode zer felic ji que Vij
é hermitian (217 |

Pars o caso da presente scqiéncia 8Lub*" 1/2

N N PR - . " P
( Y%} 5/2 iyﬁ} /2", o valor tedrico dos coeficientes da cor

relag8o angular néo atemvada é L22)

Byp = 10 Apy = 0,20 e Ay, 0,07

a8

“od@mos desprezar O teymo com 4, ,. obtendoe-se Dack 8 expresSsds

]

{;02}:

\

fr a4
Ld e

~Yie. |
W { 9,'}:) =€ [’l -+ Az 622('?7)]

0 fator de atenuagso mﬁowt§ pode ser escrito comno:

G2 (1) = Z Om &3 w%t (L%)

M=p

08 coeficlentes 2, s30 fungoes de 71 ; enconrando-se tabeia

dos na referéncle (23) e as Frequéncias w,_ valem:

-.

3":5"21
A

£a-£y = EsmBz (-

{,{)gz’av) LWy = " )002- ’F\,

onde F, 280 os sutovalores do hamiltonesno (I.3). Expressdes

-




-

paca estes energlas podem ser encon’cradas na referéncial20}.
¥ possfvel, em certos casos; que o gradiewte
de cempo elétrico (GCE) ndo se;;a exatanente o mesmo emr todog
0s micleos, oscilando em torac de un valor médio. Isto intrp
duz uma distribuicio nas freqiiéncias .Wn“ Vamos supor que tal
distribuigio seja "Lorentzlana® (o que é sugerido pela masori

a das experiéncias} do tipo:

$ w

N |
B Aw) = - -
! T (§w)r (w-wn)°

onde (S é a largura da &mimbulgao.‘ :
o valer de €“~92(m observado serd entdo dado atraves da meéia.,

E&&J'g 2 f Qo o Ont) 'D,,(ur) dwr

=0 w
3 | ~ St
_ Z Qm e&’(w""’.) e

Conwém ressaltar ainda que a resolugso tempo.-
pal do equipemento geralmente ndo & deeprezfvel, produzinde
umAa "suaviaag;go?“ da curve medida. Podemocs supor que & eurva
de resclugdo temporal seja do tipo “Gaussianc® ( o que é de

certa forma confirmado na prética)




1O |

(2P
TS a2

Py = € 20
Y-t) =
q \lz*ﬂ‘
Isso quer dizer gue cada ponto deﬁnid@ pela equacéio (I.4)
estard distribuido sesundo a expressfu acima. A ecrrelagio

meéida serd entfo, a convolugHo destas duas fungbes. Como

w{®, t) & nula para t <0,

o | o
W, fﬁﬁ)-» s e [ﬁ""Az_zz@mm(w“%)

giaw o
(t-tz_

aém“{‘P (ceae)] e 2 di'

Aqui o 0oef1e1snte A22 = Aps o Kon, onde kzz
¢ um fator (menor que 1) que repressnia a integragdo en @ |

aenuro dos 1limites eompx*eendidoa palo angulo 8élido finito

de cads ﬁetetor(24)

I.2) 4 Estimativa Tedrica Pera o Jradiente de Campo Eléirdcg

| - 0 gradiente de campo elétrico que atua em
um micleo atomico € basicemente composto de duas componen-
tes ~ uma devido & exlstencie de gradientes de campos exter

nos ao dtomo e outra a gradientes de campos produzidos in ~
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7 ’?}L?C-,

e

gy - § 2y B A v 2y e o s
gradisnte de eaopo agindc oo nicleo

) e pegn ¥ g
Sem ser cal

peferon-5a. &

nas me ﬁifiaa,

. ;.é.,] P L ,
tada, onde ”?? é o gradiente de pr ﬁo pelos caro—

o8 icricos &ayrcbaéasvnaﬁitivamﬁnte Z e, geraly )

oy i o o . Y-S R ey
gradlente de campo ﬁﬁT}dO unicemente zos elétrons de condua~

gZo, egtande o geu ¥ a‘oﬂ diretamente ligado a assciaetrias

A contribuicac lonica ao gradiente de campo
» =3 % e - v = -’ ERE SN = I A A4
pode sex G&L@pl&uﬁ com velaliva facilidade stegwes de

ua soma epropriada, sonsiderando os foms como QEFESS DUR =




{26)

tuais - O potennial em um dado fon ds refe, dowido aos

cutrog fons, supondo que r, seja a dgistancie enire este L~
on a um {on n da rede, serdy

o e
2 &, =
V= o & ) w2 =2iH X
| o W | . (LT)
onde 0 somatério verre todos os fons da rede, exceto o tomg
do comov ovigem. O gradiente de campo eléirico V??? serd .,

portanto, dado através da expressdo:

g

? 2% n Y‘E

San
=
)
¢
0
s

que debende,ﬁos parametros de vede do cristal. bem como de
sua simetria. |

Para o caso em que haja uma simetria de pone
to tal gque exista um eixo ternériog;o gradiente de campo de
ve ser invariente frente a uma rotagHo de um angulo de 2T0/3,
em torno desse eizo. Supomos Que o eixo z coincida com ¢ ei-~

xo termério, conforme figura abaixo

%




1%

_ : 2
ot _ - ) \/
Temns envtao, Vi,j = Ii 3° Entretanto V m e comd V
{

& um escalar, logo invariante frente a z*ooagoes,, v ia- sera

wansf’ovmado segundo
‘®
\/ ’RZ ‘J(Q )

. gendo :?z a matriz que descreve uma rotagdo de angulo L? em

orno de m:

# mcf W‘f © Vax Vanj vﬂ? /&mq’ -MM‘V
V{j = *MV\‘? w’)('f o ijx V‘j"j \/.ﬁ. kd{ﬂ‘q W(f ’O
0 0 A /v Gy ve/\ 0 O A

«omo vi{f = vjis .

(Vo Vg €42 \1,50'0) [Vz&d:z a)"("W'v"‘ a@ (Vx.a-b ‘*ng)

\/f‘f“: [ (26 Hy %) (s Vyy b2 (U b - V)
(Vng* V!jt a) (Uﬂz—b U;ya) (\}y.)

om‘fea=sentp eb=coal ‘
Entretanto, para (g\*—* 2‘“’/39 V;'gt = Vi 3° Igualando~se a ma <
triz ?‘é_‘?t expressa acime, com a matriz V;,, cujos elemenios

880




:;31 é‘.l'-’a

Ve | V‘;Ué, V’I&

Vep = | vyx Yy Ve
| Vax _‘V%‘} _V*"-'

obtemos & seguinte solugfo para ((7 - T

R = e ¥ =V
‘tx:y Yeu lfzf.’:i-. 0 X T Wy

Isto significa que no sistena de eixos escoihides, a matriz
“I;i i é disgonal. Atém disso, eomo V.. = ¥ ys tem-ge /Yl = 06
Conginimos ezx'tﬁo,_ Gue nars w ponie que possul wn edxo  de
simetria terndrioc, o ZCE pode ‘ser espevidicads uricamenie
p@r 308 é-ompc:hente pamlsﬁ.a aquele =ig { no casy, por sz}"

| tu se tratande de cristals com estrutura HC}‘,
como & o case do Hf, e.d9ie um eixo terndric coincidente com

o eixo 5, cvonforms mostea a figuea 7.3

Pig.X.5

Da mesma foima que vimos antericrmente, ¢ gradiente de campo

elétrico pode ser espeeificade mpenas por sum componente ’J’H,




]
v

Wt
?

desde que se faga ¢ eixo ¢ coineifir com o eime u.
‘Ainda para o caso ds uma rede HIP. o somatdri

0 {I.8) foi calculade com grande preeisSp por Das e Pome~

{26)

rantz , que obi tiversm:

Vs:f ) f Tri %’0%5-4353‘*(%. 4 5355} (1:;103.

onde © e g 880 08 pafémetros de rede o gzg & a carge de cada

EHT

V)

para que se obtenha o valour da %'EC,»coma pg

Uma ves ua
ins

& bem conhesido, resia apenas
determninar V
de ser vista atraves de (I, 6)( Entretanto. para ¢ caso de me

1nt é vastente complexa, jé que sen

taie, a deherminagao de v
volve o3 elétrons de condugao@ Uma das tentativas mails impoz
 tentes para esse cfleulo foi efetuade por Vatson, Gossard e

varet'2T), Coneluirem os mesmos que & poasivel exprimir Vig%'
Como o |

int ' .
v - 4. 4 ..g.. L 53
ZA VZZ : VZ'Z : VZ&

»Vga € a eomponenie do-gradiente de campo'ﬂévida uajcomente
a assimetrias na auperficie de Permi. ng é a eampénen%e,que
leva em éonta 6 efeito da redistribuigﬁb dos elétrons na su~
verficie de Fermi, 00&31onado pela apticagly de um grediente

de campo externo V::io Flnalmenre N V;z_e a couponente assg




w1

eiade a distorgbes na forma do ﬁunerffeie de Yzrmi e eomo

-i.
enieriormente, causadas pop VSZ . Ge

23 %3

‘evalmente V. € o tewmo
dads .
dominante nesss expreeséoa Resulta de um efeito de blinda -~
gem dos elétrons de condugdo a Vex, chegando, em cerias ¢a~
sos, a mais de 200 vezes maior do que o valoy desse dltimo
(referencia (25)). Uma cavacieristica importante de 7., é
o . - L GBRt ¢ 7a . .
a &e sua dependencia linear em sz e em (YligF} {dencidads

de esitados na energia de Fermi)

o e ' .
Vegligenciando V e ¥i_ . podemos escyrever:
2% £33 *

:,ii’if - A-’*.}Cc
W = B 3 ¥
3 ) 7

G valor de I pode ger caloulaedo iendo-ge em vwizia o conhew

cimento das fungdes de onda dos eléirons e conducHo préxi
.fﬂf"}

mo & JF

Pinalmenve, voliande &3 expreszces (1.6 c

faoio),\peﬁem0b9 em- b@a sproximacdo, dizer que o gradienie

de campo elétrico,atuante no misieo atomico de metais do ti

pd HCF € < dado por;

\}'mc Y_O(’“ ABSBA(C/Q ’\633][\ Ywﬂ:'(,‘.@

6 sl
e ' e ¢5:)
Zxpressao semelhante a esta fol usads por Kaindi e balamonta )
ng andlise da coniribuigio elstvonica an OCF em vérics metais

do tipe HCP.




] o

I.3} 0 Problens do Ta em HE

A4 medida da int Ler’arao avadﬂmwar do 181"’1‘.’&;
em HE metaiico policristaline tem sido ¢ objetivo de mul -
tos trabalhos 29’ devido principalmense a tres faios, aié o
pmaenté mal eitu.ci}dado»s:t _

~ Sendo a rede do HE do tipo HCP, seria de ge esparar
'7‘6 0, 0 que nso s verifica expez"'men'iz‘almanize

-~ A interagdo quadripolar medida nmo ¢ fnice, mas sim
dlatribuida ( LS # 0},
i&g se eonhece & ccnm buigdio don eléivons de condu
¢éo ao gradiente de cempo e eidtrico no Aatem,a matyiz
impurezs.

(23 ., , e
iklicam que a sxisten

Pesguisas recenies
cla de N#£ 0 o § # 0 estd associada mo conteutlo de impure-

za na anostra (mormente Zr) e avs tratementos térmico & me-

cénico por ela sofridos. As impurezas que estds aleatorie -~

mente distribuidas na rede, provocsm ums :f'lutuac;ae do valor
der V““’:’{’t de um micleo pai‘a ouirc € em canseqé«eﬁela disso , sur
ge un valor para é dgiferente de Zero. As impurezas também
destroem a simetria de pontog pmvocando Lo} apa:rec.amenm de
N\; 0.,

Quento ao grediente de campo, os resul tados
conhecidos apontam ‘Véﬁt(l ~ R) como o responsdvel para o3
50 % de V o7 observado nqﬁt’(?g)e Alén digso, verifica-sa

que ¢ GCE medido mo micleo de Hf em HF metdlico € quase o




~18=

(18} o que

dobyo do GCE medido no nicieo de Ta em HF metdlico
é aiffeil de ser explicado atravds da diferenca éa constante
de Sternhelmer ex1stenue entre o Ta e o Hf. _

A configurag8o do hafnic € a de 54° Sszysenéo
que em metal, esias duas orbitais formerfo bandas. Assim,neg
ta situagdo, existirfio 4 eléirons 1ivres'e;portanto» o valor
de?g na equagao (I,11) deve ser tomado como guatro. O Ta,ou
ja configurag8o é 5&3 232; serd tratado como a impureza -
quando colocado subsititucionaliente ns rede do #If, os einco
elétrons serBo shsorvidos pela banda ds contucBo. Aldm dis
30; como o fon Ta possui carga +5 (o # tem cavga +4). pode
ogorTer dma.maior localizagso de sstedos na impuvezs, O qua
explicaria de certs forma a diserepancia enire os valorss de
vnuc medidos nos micleos de Ta & ¥f. 4 possibdilidade de que
¢ elétron extra da cemada 5% do Ta fique ligado é refuteds,
pois somente esse elétron contribuiria com 1,8 . 1018 v/en?

o graﬁiente de campo elétrico, engquanioc gque o valor obser—
vedo € de 5,5 o 1017 v/en2 (237,

Todos ssses fatos sugeren estudos detalhados
do sistema Tg{uf) ecom o suxilio de viries téenicas, espsci-
slmente altas pressces, que permite sensfveis variagces nos

parametros de rede ¢ e &




IT ~ FROCEDIMENTO EX*ERiMENTAL

II.1) A Producso 4o Muito Ariss FressSes

Nesta seqdo s@o sumarizados o3 métodos e pro
blemas mails usuais associmdos & produgHo de 2lins pressdes
"uasi-hidrostdticas".

JI.1.1) O Sistema Pistd8o~ilindro

; A maneira mais simples de se obter pressdes
hidrostaticas elevadas coensta da aplicagio de uma forga ¥
sobre um pistdo de drea A que enceixa em um oilindro contep
do um_flﬁi&o(30}9 A pressdo ¥ asaim.obtida seri mamericamen
te ig,uél 2 F/A, .

-

NN
/L

- N
\2§7/"§
NN

Fig.IT.1

Essa configuregao apresenta um limite superi
or para P bastante baixo, devido principalmente, ac escos~-
mente do materisl de que € feito a camara. Fara o3 melhores

agos de que se disple; o limite prdtico para r é de cerea




de 20 Kbar!'oH), ﬁeando materiais especials como "metais dum
ros® (bagicamente caﬁboneto de tugstenlo sinterizado com ¢cg
baimo) congegue=se Com O m@modo acime descriac p:a&saes
da ordem de 60 Rbar‘92) |

A figura IT.1 € um esquema deste mdtedo, apre
sentando um corte da camara, onde se pode notay gue o ¢ilin-
éro mais interno est§ suportado por outro e este, por sus
vez, possui um outro tembém como suporte. Através deste'pro
cedinento consegue-se melhor WEalaienesa & pressao com me -

nog materiaii33>

. Surge porém, agora, um ovtro problema. A-
cima de cerca de 40 Kbar, na temperatvra awbiente, todos os
moterigis que evam fluldos em P = O, itornem-se adiidos ou

{2) .
"7y © ogue implica

Flutdos de viasoaidade extremamente alta
em uma mHo nidrostaiictdade ds pressSc dentro da camsra. hEm
Face e isio, empvegammse sélidos de alta plasticidade {cwmn
0 cloreta de prata). dé modo que a press8o aeja transmitida
de modo nals namogénia posaf?elg 1.€, quasi~hidrogtaticamen
t8o - | o
A pressgo linlte em torno de 60 Kbar, referi
da enteriormente, pode ser exiendida airavés de um “cascate
smento’, iéei colocando~ge O disposiﬁivo da figura II.1 no
interior de um outro aparelho semelhante; Desta forma Brid-
anIZ)‘gtingiu pressBes de cerca de 100 XKbar. A principal
vantegem deste método estd no eeu grande volume Util. Coniu
do, surge também um grande problems ligado & dificuldade de

reslizar medidas na amostra, quer pela blindagem do eilin ~




§
-
]

dro 38 radiagBes eletromagnéticas, quer pela dificuldade de

introdug8o de fies dentro da cémara.

IT.1.2) Ag "Bigornas® de Bridmmen
Na tentativa de expandir o limite de presséo,

Bridgman ericu um aparelho bastante simples, mas de grandé
capacidade.. 4 idéia .baseie~se no Pato de que um naterial po
de resistir muito além de sua tens8o de ruptura sob compreg=
g8o, se houver um mecisso sﬁporte lateral, o qual pode ser
provido pelo prépric material. A estrutura mais simples se-
ria a de um tronco de cone, onde a pressfic seris gurada na
face~ménafg'senda egta “syportada® pele naterial da regido

conieca (Fig.IT.2).
| | forsa aplicada

>~ owe 2

prssSo caerada
Fig. 11.2

0 &ngulo X deve ser bastante pequenc, em gg
ral de 10° esproximadamente. O tipo de aparelho conhecido co
mo "bigornas® de Bridgman {Bridgmen an§11$)§ baseiawge: no
prinéfpia acima descrito e é formado, em 1ihhas geraisn, pbr
deis cilindros com extrewidades em cone iruncado, colocados

em oposiglo. Entre as dums pegas é colocado um fino disco




=22

{usualmente pyrbphyllite (HA1(8103)2) ) contendo um oriffei
o eentral onde se aloja a amostra {(ver FigaIIos}a 0 atrite
entre 0 disco e as superficies daa.peQAS cSﬁiCa89 impede a
extruséo da amostra. Através deste dispositive e utiligzando
"higornas” de "me'tal.c'i.u_rc"2 Bridgman atingiu pressﬁea.mai@m.

res do que 200 Kbargg}e

| ¥

disco d € compressao

conlendo » amostra o~
‘L/, \ st ‘ b;g;\“has

g, IL.3

| Apesar dos grandes méritos desta téenica, e-
xisten 565105_problemasi dentre os quais cabe ressslter o da
aificuldade na @aiibragﬁo da pressfo, homogeneidade precéria
de P (excetuando-se para pequenas amoétras)ve 0 pegueng vo -
lume dtil do aparelho. Estes trés prcblemés relacionsm-se
com 8 nEo ﬁniformiﬁaﬁelﬁa distribuigSo da pressfo, pois o
disco de compressfo deforma-se de ial meneira que o valor
de P € suposto ser de um bar (pressdo aﬁmoSfﬁrica) na bor-

da., Isto implica numa presefo que & fung8o da disténcis r
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, Pmt(r)

Do

&bx‘ﬁcu — 1 ool 'B!}OQNAS |
& |

 Fa -~ Fovga de atrito
T — fovea devido @ pressao

Ln’i’z?ha -
e - forea de comPrasaay

Figa 1104
Se agez*a: impomos & condicde de que P(R) = 0, R sendo a dis-
téneia da borda aoc centro do disco, podemos Gefinir valores

de P(r) am duas rogides:

Popir) = (RZ ~ p2) , para a regifio ex{erna( R-Yirt)
. T o h(:’?) » ! .

= gonstante

, para a regific interna (vedt-0)




Esta conétani:_e é determinada através da normalizagsc da fopr
ga F que € epliceda ao diaco:
h‘\n‘k o -0

= ';P@tcv)-zﬁr,av + 'Pm{(“) 'ZTTV‘JV"
r - Yint

0 grafico desta fungo € mostredo na figura I1.5, Juni:amenm

te com a funglio cbservada experimentalmente (Forsgren e Dri
(34)) '

Y I

ckener

exfer‘\meh*a\

0 Yiul R

Fige IL.5

Na prética, porém, os resultedos anteriormen

te obtidos nfo sHo imediatamente aplicéveis, devido princi-

palmente & grande deformag8o pléstica das “bigornas" e & pre
senca ds smostra. Neta Yltime faz baixar a pressfo no centro
do disco. Ouiras expressles pars P(r) podem ser encontiradas

nes referénciss (35) e (36). O presente método & um dos msls




difundidos e tem sido usado em um grande mimero de experién
sias. , | | |
| A pre«?s"étoy néxima atingida através deste méto
do pode ser eonaicferamlmen i”e extendide, aujeitando“ae todo
© gistemn a altas pressce&o Colocando-&e o aparez.ho aqui geg
- erito, dénivo de uma cmara pistSo-cilindro com 20 Kbar de
presﬂéﬁoﬂ; Bridgman atigiu pressGes superiores a 450 Kbar,
com wm aparelho gque na p:t’e-ss&'é atmosférica ndo iria além de
200 Kbam 0 empreego de diamnf.g_. COmo material c:oz;zstituinte
dae "bigornash, *cambe‘?m' pessibiiita a obtengdo Ge pressfes
 meis elevadas. Usando diamente naineel, Wl Basaeirt("ﬁ?) B
tingiv cevca de 350 Kbar. Com o uso de diemants sintéiico
policristaline, Vereshchagin'®®) dis ter alesngado 2500Kbar.

I1.1.3} O Nétodo de Dricksmer

Este me ftodo € um aperfeigoamento 4o médtodo an

iez*:r orments aiesc:m to, Conalsie em suporter 1aterainente as
paﬁes ezmicaa: das vbigornas® através de zm bioco de Ccerami~ |
ca éspecial (umalmeme pyrophyllite), eonfsrme figura II 6

suporfe de cevdwica




DT

| Atravis desta téenica, Dricksmer pode medip
resdstividade em vérios materiasis até cerca de 500 Kbar' 2]
As grandes vantagens deste aparslho - elevado limite de pres
s80 @ simplicidade mecanlea ~ sio conirabalangadas pela grap
de dificuldade, tanto na calibfégga Ga pressfo, come Da mon-
tagem justa e precisa d@é &iemen%és de éémarao Apesar disto,
o método fol usado extensivemente para medidas de veslstl .-

vidade , bem como de parémetros de rede atravds de raios X.

IT.3:4) 0 Agaz%gmg; Belth
Tembén este epaveino § uma vérisnte da “bigop
na" de Bridgmen. Aqui; um cinturdo de material durc € colo-
cado a0 redor do disco de eompressio, o qual pode agoras ter
palor altura, evitendo sua exirusﬁd‘ée}g conforme mostramos

na figura IT.7

e AmOStrA

'&\..%thaﬂ :
@— cinturdo

FigeII.7

O principal mérito deste aparelho & o seu ma




-

28

ior volume disponfvel para a amostra. O diamante sintétieo

foi obtido em 1955 por Bundy e outros, usando este método, |

II:1.5) A Prensa Te'trggdmrgl;

A téenica Qa prensa tetraedral ten & venta -
gem de apresentar um grande volume uUtil. Estf baseada em |
principlos diferentes dos enteriores: éqv.:i ur tetraedro de
corémica (geralmente pyrophyllite), dentrc do qual esté a

amostra, é prensado simultanesmente por quairo pistdes de

" pace trisnsular (Figura TT.8)

Fig.IT1.8

~ Este aparelho € bastante complicade e honerg
sv. Apesar dis{os, o sen grende volume Util permite que =8

pressio na emostra seja alia ¢ homogénea, slém de possibili-

- tar o éqxzec:imen*i:é local da amosira. Com pistdes construldoa

de "metal duro", Ha11 (30) conseguiu, através deste método |

atingir pressbes além de 100 Kbar.




1T.2) Q Digpositivo Fxverimental de Altes PressSes Usado no

Prasente Trabalho

0 aparelho usado no presente fraebalho consts
basicemente de duas partes: uma primeira gque tem a fﬁngﬁa
de pfaduzir ums forga muito intensa e outra gue tem por 6b~
Jetivo concentrar esta forga nume pequena drea, onde se en-

contra a amostra; gerando, ent&o, pressdes elevadas.

IT.2.1) A Froducdo de Forcas Multo Intenses

As pressdes usadas nas experiencias aqui relg
tadas, requerem Fforgas de até trinta tonelaedas. Hormaimente
Forgas deste megnitude sfo produzidas por prensas hidpduli-
cas ., Bete sistema possui, entretento , & inconviniéncia de
ser bastante volumoso e pesado. No presente caso, fez-se ng
@é%&éﬂi@ ¢ use de um dispositivo relativemente leve e peque-
no, & fim de que pu&es&e ser possfvel menejé~lo facilmenie
nea mesa de ﬁorfelagga ¢, eveniualmente, realizar medldas.
con raieg X. A selug8o adoteda neste trebaiho € a da tdeni-
ea}&ev“gﬁémpeamento“ﬁ consistindo fundsmentsalmente na reten
cdo ﬁé forgas atrevés da deformagho eléstica de sélidos. Eg
ta 1déia foi primeirvemenie aplicads por Coester e Jones'41)
em pasquisas sobre supereondutivi&adee _ |

| O dispositivo aqui empregado esté esquemati-
zado em detalhe na figura TTI.10 e 6 seu funeianamento pode
sey Tecilmente descriio com base na Tigura IT.9; que repre-

senta um corte generalizado do aperelho.
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Fig.1I.9

Ao se ap}iear uma forga excerna Foxes @ mola
M‘sera &@mprimidae Felta isto, a pﬂrcawtampaa (PT) sera rog

qao a até que o seu topo encoste no disco D. Dessa forma,

ghando a forga externa ?or r@ciradasa mola contﬁnuara compriﬂ
mida, ieeg haver& a remengao da forga externa anlicada na
mola. Ne pritiecs, porém, o uso de molss néo ¢ conveniente y

devido ac sen grande peso e volume. Na meiorie dos casos, &

, fungace da mola & é@semmwnha&a pela propria estruture do apa

relh@(41942)

» 1.8, a forga & armazenaQa através da deforma-
g8o eldstica do material de que & fe%ﬁb o "grampo”. Gontudog"
isto resnlia nume grande imprecisdo e ineonsﬁ&neia da fbrga'
retida. Um pequenc deslocamento, devido & @ilatagHio ou & a-

comodagfes mecénicas, resultard nume eprecidvel varisgio da




forga, ocasionada pela enorme constante de mola que possui
0 sistema. No apareiho aquzl descrito, a "mola™ foi substi-
tulda por uma coluna de pléstico "Ambatex", com fibras per
pendiculares & direcSo da forga, proporeionandc, assim, ma
iop resisténcia 3 compressfio.

O apareiho egquematizado na figura 10, posw
sul todas as suss partes metdlices, exceto as "bigornas" ,
eenf@c&iona&ao de agc "villareo VND*. As diversss pegas
companeﬂtea do apareiho podem ser assim caracterizadas:

&) Tubo Guia (TQ) - feito de uma vega macissa de ago.

Primelramente foi tornecada em dimensBes aproximadas
das finais. Logo apds, esta pega foi vecozida e em .
seguida, Foi dado um acabamento final no torno . A
- pega foil entﬁo'tEMDera&a pera uma dureza de 60 RC .
'F*ﬁa.mensez & parte interna fol retificada com pebo
lo. Es8a pece pogasul olto janelas para a saida dos
ralos gema provindos Ge amostra.

b) Porga TempSio Inferior (PTI)~ confeccionado de sgo

ngo.temperédug Tem a finalidade de permitir'melhcr

manipulagaa na nontagem o desmontagem do congunca g
bem @ﬂmo de possﬁbili ar'um perfeito aguste da alty
ra da smostra em relagao 88 janelas,

| c) Porea Tasmpgo Superior (PTS) - Peito de &ago, %empeﬁg

do para 60 RC. Tem por finalidede reter a forga pro
vocada pela deformagdc da "Coluna Eldstica™ (CE).
d) Célqna Eldstica (CE) ~ conjunto de quatro discos de




' Fenolite, com fibras opientedas perslelsmente &g fa-
Paces. Possui a finalidade de "srmazenar* forgas ex

_ternas através ﬂe sua deformac8o cldsticea.

e) Diseos g Transmi gao (DT) ~ pegas de ago»nao tempem'
. rado, ussdas para uma transmissfio mais homogénes da
 forga. ' |

) Disco Retentor (DR) - diseo de ago, temperado para

60- RC, ouja finalidade € a de reter a deformagdo da

 caluna eldstlca.

g) Big@rnqs de Bridgman (PB) - pegas confeccionadas em
- ago répido VWMT (Villares), temperadas para ums du-
reza de 64 RC (méximo valor atingido). Mais deteihes
sobre estas pegas sfo forneeidss na secgao IT.2.2
0 aparelhn acima T@f@fldﬂg fol ealculaac pa
ra trabalhar em quaé%xa toneladas, usando um eoefieienie de
segurenga de trés, Fol testado com até trinta e cineo tone-
ladas, opersndo setisfatorismente. Houve ume retquge de 80%
da forga aplicada, a qual se manteve praticamente a mesms a0
cabo de 4 dias. A forga externa foi apliceda sempre através
de uma prensa hidefulica de quarenta tonsledas. |
' Finalizando, ¢ conveniente iesumir a opera =
¢80 do aparelho : colocas-se o aparelho ne prenss ¢ aplica -~
se, por meio dést’as & forga extena F eyt Sobre o mesmo ; gi-
ra~se a parea tamp8o superior até que(a mesma ehcoste“firmg
mente no-diseo retentor ; retira-se o aparelho da prensa;po
deﬁdo—se,levé~1o‘para a experiengla a forga retida serd

eecerca de 0,8 Foxte




Bl

T4.2.2) A Produgo de Altag PressBes

0 método de produgfo de alias pressSes usado

neste trabalho é o chemado "bigornas" de Bridgmen, cuja teo
| ria foi descrits na seegBo (1.2) desse eapfiulo.
Na figura II.11, mostramos um eequems das
prineipals pegas destinadas a gerar altes preasﬁeso'As "B
gornas® fbra@ construidas de ago répido VWN7-7 (Villares) e
temperades pers uma durezs de 64RC . Apds a témpéra do mate
rial, fol felta uma usinagem fina, ussndo ferramenta de "me

tal duro®.

Amostra
Disco de

ol G W AR e e . W

Fig.IT.11




Una parte extremsmente deliceda do sistems &
2] emgmto @isco de compresofo-smostra, cujas c}:mensoea es»-
bae muﬁ caﬁafs na ¥ g«;wa 11.11. }‘sbe eonjunto cozvsra &e e
rlisae« c}c: mr *aph}llita gue possui um grif.ec-z.a c:enm*a}. (3-. mm
de éiiameri;m} s 0O interior do qued & colocado um eilindro
gontendo .' a "assios:'i:ra vadioativa. Sste eilindve & Formedo. por
neio da eampwewao de uma misnwa Ga smostra com cloreto de
prateal A.g&l J. Tal subatBneia campoz"cavae;‘ guase como um flu}_
do ey al‘iéas pressdes, .plmpozmienando dessa forma, uma. homo ~
geneidade de pressfo ac longo da BROUBLTRe -
Relativamente ao conjunto disto-suontra, ©-
wistem vérics detalhes que merecem map camem:ééasg s1ém G
um acabemento mecdnico multo bom, é’ inter-es:séu-te rogeslter:
-~ O éisc.cs &e C@,}Ip""e aaao Geve® possudy faces namlela& e

>

h@rﬁn’aw bem Befinidas., ansegu,e:-~.:.-- igto por melie da 'egu:tmae

,(

,%a&emm de operagBes : tornear um aﬂlind‘m de pyx omxyllme,
ge‘*fﬂf‘émlo Tongi a&malmen te no uomu, cortar, a;znd'a no torw
,n_ji:;;-é,- dﬁiﬁc@@ dc—\sams"-:::‘? i.ndros e f‘inalmemes a;;nstar a8 u’* tinas
ﬁ;é;m@rz@éae & &os dmeoa nush torno de bancaaa. ,

~ 0 eils,ndm de pgclm ot end;_e & smostyh, deve ﬁer c“ie d%
gmetro exstemente igaal &5 cri”feio’ dat disco é de alturs 1i-
geivem amente inferior & eepeasura do mesmo, €ase ccntﬁarin B8~
te se ~emne 80 sen apliaada e Torge nas "bigornas’,

- Ag "h&g@rfﬂaa” & o interior do tubo guia Gevem esr’a_ais'-
pos. fedtamente wo “esquaﬁwm Ty pawa .:,nmed.L que sejem aplica-
dog L@l;!-;}ﬂ@-‘»’i‘r amm:a\,me as imé trlcas np disco de mmxvesaao 5

ag guals. muﬁmm mmpeﬂoa




A montagem &0 conjunto € feita da a&guin%e
maneira: apls os ¢ltimos ejustes na espessura do disco de
oompresso e ha stiura do cilindro da amostra, insere~se,
cuidndosamente, o cilindro dentro do disco. A seguir este

conjunto &€ colocado sobre a face da “bigorna" superior e

~ ecolade através de suas bordes. Esta “digorna* ¢ entdo in

gerida no interior do tubo guia ¢ apds & colocado a bigor

na inferior.

IT.2.3) A Celibrecsc
O problema de ssber qual exatamente & a preg
880 gue ¢std sgindo sobre a smostra para umae dada forgs &=
plicada sobre as “blgarnaa"f é extrememente diffeil. Como a
previsio teorica & muite grosseira, a Unica maneira de call

brar o aparelho & a de medir a pressﬁo efetiva na regiga aa

-amﬂstra$ euxdanéo para que o sistema de medigao nao intradu

%8 ﬁemasiada pevtuﬁbagaoo Entre as maneiras mals usuais paw
ra Be efetuar & ealibragde, podemos destaear a da determing
g§a16e parémetre de rede de uma smostira padrio (efetnads
por ralos X) e a medigso de‘%ransiggeé de fase de substan-
ciee bem conhecidas (ususimente detétadas através de varig
e8o na vealstlvidade)e |

) No presente trabalho & calibmagao £ol realis
zads através da medida da resistividade do bismuto, o qual
entre O e 77 Kbar ; apresénta trée transicgdes de fage alia-
mente pereeptiveis, A figﬁra 11.12 ilusira estes fatasﬁ BogS

+rando os cldssicos resuliados de Burdy e outrqs(4) para a8
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nedida da vesistividade do Bi 8 temperatura de 25°C

A oA
151
401
953
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20/ \ 4o éo  FE@O 20 prisor)
2§s Z¢ Fig. TI.12 o
Um corte esquemdtlco da smesira de calibra -
8o & apresentado na Pigura TI.13
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Figeilal3v

No interior do diseo de compressBo (0,4 mm de espessura)
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_s§0 inseridos, sueéssivamente, vm disce de 4gCl com 3 mm de
diametro ¢ 0,15 mm de espessura y a lamina de Bi com 1 mm x
2,5 mB ¥ 0,005 mn de dimensSes e finslmente um outro disco
de AgCl idéntico ao primeirés Tais discos possuem uma 1&mi-
na de Ag;com dimensSes de 1,5 mm x 2 mm x 0,001 mm; que es-~
+4 dobrada sobre os mesmos. A fungfo desta € a de fazer con
tato eldirico entre as extremidades da amostrg de Bi_e ag
faces externas dos discos de AgCl (ver figﬁra IT.1%). A 185
mina de prata superior fard o contato cq& a "bigorna" supe=
rior, que e&té'ligaéa 34 massa do aperelhb. A 18mina de pra%
ta inferior veslizerd o contato eidtrico com a "higorna” in
ferior, estando ezta isolsda da massa por uma fina pelfeula
de "iylawd'., ligsm-se, entfo, fios a smbas as "blgornas? 08
quais s8o levados a uma ponte para medigBo de resisténcia g
Aletriean_Daﬁes tfpicos asein obtidos s8c mostrades na fign-
. p8 IT.14. Podemos verificar que a8 %raﬁsigges ndo ocorrem
de Fforma tHo sbrupta come deveriam ser. Ie%o'&eéorra da nfo
nidrostaticidade da pressidc ao longo do fioc de Bi. A “larég
fa“ dag trensigfes permite uma tomada de idéia gobre o g;a&
de n¥o homogeneidade da pressfo na amosira. . |

A fidedignidade da eallbragau pode ser avall
ada arraves da auiaaorrelagae dos restha&os de vérios en ~
asios com smosiras construidas 6e mesms maneira . Das véri-
as experienciasg‘ﬁoneluimns qne a precisdo estava em ‘torno
dge £ 20%. :

& retengdo da pressaos apos o aparelho sa;r




da prensa, tembén foi medids usandoc a smostra de bismuto.
Coneluimos que & Forga retida no apareiho ers cerca de 20 %
menor gue a forga aplieaéa na prensa, sendo que a pré‘s;sﬁo

mentinha-se praticamente constante ao longo de varios dies

A
(=)
954
0,6 +
g4}
0,2 4
-+ ; / frovooipn
> 4 6 9 40 2 Torca AplicadA
Fig, I1.14 (70%.)

II.3) O Sigtems de Wedida ds GorrelscHo Angular

0 equipemento destinado & medida de corrslag8o

snguler utilizado neste trsbalho € de configuragfo jé bastan

e conheelde. Consta de um sistema de coincidéneia répida~

ienta, usando um conversor de TERPe em amp:%‘.imde (CTA); pex

" mitindo boa resolugHe em tempo (26 = 2,7 ne, mas energias

éa caseata g* - B‘“‘ estudada ) e bos discriminsgo em energla.
Oz detetores usados sfo de NaI(Tl) de 3" x 3! para a energla
meior e 1 1/2" x 2", pars & energia menor, A acumulasgBo de

dedos fol feita om o analizador muliticanail de 1024 canais.
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A cascata do K , parva a quel é medida a cox

relag8o snguler € esquematizads abaixo: .




- ; Ge:ralmente a correlag gg angalar € medida em
vérios angulos. o pineaeh*‘ce trabalho, e‘-n’i:retaﬁn*"céf, a8 medi-
das forsn realizades spenas em um sngulo de 1860 entre .08
dols &eiﬁetgz?eéﬁ' PO razdes que serfo postsriovmente discuti

dage




TIT - E{PERIENCTAS B RESULTADOS

TIT.1) Introducio

A funcggo correlacso sngular pare a cascata

18lyy foi meaida para pregégas de O, 20, 40

133 « 428 kev no
e 50 Kber, em smostra de Hf metélico pollariSLaLin09 & tem~
peratura de cerca de 20 °c.

A smosira de Hf metdlico netural tinha como

o

h?ii@’p 1 immu?eza Zy (4% ). A sua ativagdo deu~se gela bom
Qardeam nxm de ﬂ@ntraﬂs no reator de 1EA de S&c Paulo, atra-
vés da ?eagaa tgu R¥(n, %,)181H 0 ndcieo de Toipe (‘?/Z =
45 diss) desal por @3 para o 181Ta$ o qual ¢é usado para a
medida da correlagHo angular através de seu nfvel 5/27 (482
kﬁvig As presentes medidas forsm realizades com ums smostra
de 18 mg e atividade de cerca de 20 pee

| A CADP foi medida sempre em apenas um angulo
(180°), pois a grande masse de material sbsorvente que eip-
cunda a amostra tornaris muito dif feil a sua cen%fagemg nio
exlstindo entdo, vanisgen en realizar~a medida emnyériesnég
gulos. A taxa de conisgéhs variou bastante nas quatro medi -
dasg dewido mormente ao @scoamenie das perves laterais daa
*bigornas® com o aumento da preéﬂﬁai o gue implicava rums
meice atemragSo dos raios gama. O nﬁﬁero de @ontagén%~ma i

oo { ver flgura TIT. 55 foi cerca de 10.000 nas quat?ﬁ me@%w

das, © gue correspondeu a tempos de ﬁenﬁagaﬂ de %0 hayaﬁ




pare preasbes de O Kbar, 70 horas para 20 Kbsr, 90 ho-

res pars 40 Kber e 110 horas pera 50 Kbar. O mimero de

contegens acidentals monteve-se o mesmo, cerca de T2

do minero de contagens no pico e apresentou congstincls

m todo o eapectro.

)

I1T.2) A Andliae dos Dados

A tomada Ge dados foi executads em perd
odos de gerca de 12 horas, Esies dados evam pféaanalisa
&ﬁ@ pava ve ficar possiveils u?usﬂa@a eletronicas no
eqpiaam”ﬁuaa Eo final de b&@a ewperlenezab Tagis~gse u-
me soma coerente com & pogicHo éss'&antr01ées nos da e
dos extraidos a @ada ? hnﬂaao Egse eapecurc samaﬁo%

ﬁaXp(t) a?& ent8o enslisado no computador através de

um programa de sjusie de curva por minimos‘quaéradcs s

Como resultado, fornecia a L”&qﬁeﬁﬂla de anemagao qaa
é&ipelar WQQ ) paramgtno de assimetfia W\.e O parbme~
tro de dxseribuzgao de fvreqticneia gs (ver capiiulo 1),
0 programa consistis basicanente em similar uma fungaa

eaviea Ntaﬁffz‘g e comparé-la com cs dados axperlmen
talg, Ngfp(i)o A funcgEo usada para fazer o ajuste € a

deserita pela equagBe (IIT.1) , sendo que a constante

v

AC, qu&-nela apafaaeg representa as contogens aciden -

taisg.




’ -ﬂ‘%#ﬁi&

onde og paz‘gmetros - e T, s820 ambos fvﬂg-ﬁes de %,
a’V\ 0 ajuste da curva é feito através da vafi&ga@ dos.
pavdmetros ¥y, X, ‘@ .9, L 1’\ e d o Pose

' teriormente, os par axetros cxepanc.r.em:es da escala de . .
tempo forem venormelizados para que @(a vida média)
fosse lguel s ’{‘;‘5“6 7342} pois uma calibragio do tem-
po com iivhas d"e retardo, como Foi féitc pr&?t_imix'mr -
mente, nio § suficientenente precisa.

A fungfo experimental a eer compérad’a
com & tedrica, para fins de ajuste de pardmetros, apee
semvta uma flutuagso estatfstica, devida & natureza alg
atdria do deéaimenfso , de mode que & cada ponto com N
c;an”cage»'ra’ estd asgociado um erro de N Det::sa maneir&s

a fungfo a mdnimizar €:

X2 (N (= N “)

* N U—)




.onde os valores de eorrespondem a 200 canais, sendo

0;3 na 8 E.argura da cada um dog canais. Em todos o
.casass )( wanteve-se em torno de 190, de acordo com
as espectativas tedricas'?4), o erro de ajuste (€) em

cada parﬁmetro p.. fol determinado a partir do fato de
(44) ' :
& $

X (‘%%) - 'X;m(bo) +

onde p_ é o velor do parémeiro p para o qual ’)( ¢ um
minimo. | |

. Na :Eﬁmgao espee:; ficada pela &ay;zagaa(IIIa
1) ¢ dgiffeil se notar os efeitos de w 2 ’Y\e 4 pois
& parte exponencisl e 40 & dominante, Por isec, para
ume melhor visuslizaglo e um melhor controle durante a
opsragdo de ajuste, foi introduzide no programa o efl-
eam de uma fungdo em que n‘éo apafeee a exponencisgl o

teor (1)

Teso foi mnsegui do por meio da diviséo de N e

P (4) pela integral:

Tw=n €7 e*’

A integral acima € uma simulagBo da medi
da em um angulo tal que Py( coe® } = 0. A fungdo obitl




o . & &. s &
gate gquociente , menos um, e analoga ac coeficiente

e
&
jol)

{(t) da fungdo Correlagso Anguler. No que segue, uti~
1izemos o simbolo A?Xp(ﬁ)g para representar a fung§0
NP /0 T{t) -1 e A?eOT(t)i peve represeitar
NP4y 4 T(4) -~ 1 . Cuzvas tfplcas para A5(%) e Wa)
podem ser vistas na figura I1I.1. Elas representom me
didas &e‘%este do equipamento, realizadas na amostra de
B metalico poliecristaline, fora do aparelho de olta

pregséio. Devemos notar que, como a resciugBo em tempo

do equipsmento & bastantie boa, podemos dizer que:

b, () & P xGp ()

o]
c

G,.,{t) foper definldos no ecapfiulo

fm'(/_// — eyrvad chera
h2e ,
WG R A 45%@& — pahﬁk.

)
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o

8
e
¥

..‘ %,

c?@}‘ A \\\
{ .: : n*‘ncmwmm‘m

& “‘: t ; ¥ t g il 0 'e“.' - NI = .
0 s 22 33 44 55 Etna) . Y4 A5 B 44 35 £ (ns)




IIT.3} O Problema da CalibracBo de Pressio

A major fonte de erro nas experiéncias'
- rellzadas estd na calibragsic da pressso a éue estd su-~
Jeita a amostra. A melhor meneira de medir a pressso.
sobre a smoshra & colocar junto‘é'm&smag um pequenc sen
sor, pr&f@renaialmeﬁte de bismuto? enjas transigtes de
fase permitem uma acurada determinaglo da presséo per
meio da.me&ida da rea1sa3n1dadee(ﬂas regloes»entre 08,
pontios de ﬁ?angieaa faz-se uma interpolagao% @onheeenw
dowse @ forca aplicada). Este prng@dimenté envalve,con -
tudo, téenicas extrememente delicadas e exige um equi-~
pamente de apoio s&fﬁétﬁeédﬁs devido a préb&emas- inew
rerrtes & menipulagBo do fomtes radioativas. No presen-
te caso, » calibragio foi realizeds através da medida
da transig§a~§e Fage do Bi (ver\figura.ll 14)9 usando
téenicas de resistividade cldirica em amosbras seme -
Zlhanies a que foi usads na experzenaia? porém naa ra -
’ dmoa%ivas@ Determinamos entao ume relagaa.entre a for-
¢a spiicada aa “grampo" e & pressio intefna na reg;ao
da amostra. Pizﬂmoa v&rlas experienclas com amostras
pfatiCamente idenhlcaﬁ e constatamnos que a forge paras
a gual ocorria & primeira transigac do Bi, em 25 Kbar
{ver figura II.14) » flutuavae em cerca de 20 % . Co
mo as amésﬁras (az:va e nfo atlva) eram igusis, pode-

mos super que a pressfc na amostra ativa seria dada




w8

pela calibraglio do aparelhc com as smostras instivasg,
mim erro de + 20 %.

A homogeneidade da presséo deniro do vo
jume da amostra pode ser inferida com Eaae na *asgude—
za" da transigdc (ver figuras I71.12 e 1I.14). Na maio~
ria dos easos a "largura" da transigo , que pars uma
perfeita homogeneidade deveria ser zéro » foi de cerca
de 5 %, o que significa que a inomggeneidade € pequena
e nio deve acavretar sérics problemas.

A Torga retida intevnomente pelc Ygram-
POt era, geralmente, 15 a 20 % menor du qus a fovga en
pregeda pave carregé~io. Tem-se anui meis uma Tonte de
erros; agora em torne 4& 5 %. Desconsiderando cuires

pequenas fontes de evre, podenos dizer, entfc, que o

erre na presséc esteve grosseivamente em torno de +2%%.

1I7.4) Resultados Obtidos

Pregaso W, ,r{ (S . ?ggf
(Kbar) | (ited/s) (.10 T /en?)
0 48 + 2 | 0,27 + 0,05| 0,05 + 0,03] 50,0 + 2

20 55 + 2 | 0,52 z 0,05} 0,07 + 0,03] 57,0 + 2

40 62 + 2 | 0,27 + 0,05] 0,05 + 0,03] 64,5 + 2

50 65+ 2 |0,5 + 0,05] 0,05+ 003|655+ 2

Tabeta T




A9

Os rosul tados obtidos estlo sumarizados na ta
bela I, onde V, ue fol ealeulado com base na squagBo {I.3a),
sab@nda que para o egtado de 482 kev do lslTa; G = 2,5% o
10" 2oy ? (20}

Os gréficos da figura II1.2 represeniem a fug
g8o Nexp(%) para vérias presstes, Os gréficos ds figura 11I3
repreaentem ag fungdes AgXP("‘ {em pontos) e Aégﬁr(t} {ocure
va cheia), que fOfam caleuladas tendo como bazs o ajuste de
Ny 5 N*¥P(4) por minimos quadrados, conforme fol vise

D

to na seegao I1I.2.

II1.5) Conelusles

Apesar dos erroes nas medidas de pressdc te -
rem sido vfandewg podenos V€ﬁ1iicaﬁ nitidamente uma d ependen
cia da freqléncia WQ,&Gm a pfessaoo Tsto & ilugtrado no gré-
fico da figura T1T1.4

O aumerto de w, com o aumento da preaaga é
Wi f@ﬂalta&e gue seria de se espersr, de acorde com oq tra=-
balhos de Selomon e outros'??). Estes autores mediram w,
pars o Hf metdlieco pali@riatalina como fungdo da temperati-
ra. Encontrarem um decréscimo de WQ com o sumentc da tempa-
ratura. Como o temperatura provoca, através da dilatagBo,um
aumente nos pafﬁmeiros de rede, a aplieagfo de altas pres -
sben dewp impliecar num aumeato de L/ . J& que a pvess&o PIe=
vooa g dimimuigao nos parametwas de rede efeito opoato

ao do sumento da temperaturao
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A aparente insensibilidade de‘*\é i) 8 pres
sho estd de asordo com 8 mais recentes iﬂt&rpretaggea des.-
tes pargmetrcsgkque afirmam eatarem 0S mesmos ligadéa quase
oue somente ao conteudo de impureza da amostrao.A eonst@nqg

Y ﬁe‘W\e d indica ainda que possivelmente néo houve tran -

sighes de fase dentro da regific estudads, o que tembém &
(462 Me

sugerido pelos trabalhos de Bekamova e colaboradores e
&l ram éstesg a densidade do Ef como funcan aa-gress§99 fole) o

peio de ondas de chogues :
16}

, ,
Ravagen € outros' realizarem medidas seme
thantes para ¢ Cd e encontraram um resultado diferente do

chitido neste trabailho. Obtiversm um decréscimo de wy com 0




aumento da pressﬁég Isto poderia}ser explicado pela excep -
cionsl vazo ¢/a que possui 6 Cd, a qual diminuiria sob a g
pxicag§o.&é press#o, proauzindo um decréscimo em V5 de a=~
aordo éom a expressﬁov(lalo)@'Através do conhecimento dos
parﬁmetwos de rede do Cd sob compressfio (medidos por raics

X), esses sutores mostrarsm que o0 gré&iente de cempe no Cd

deavia&se bastante daquele previsio na equagfo (I.10), mog
tran&O'que a contribuic8o dos elétirons devcondggﬁb é bastan

te significativa. Infelizmente no presente caso, nioc séo
(47)°

disponfvels dados de vaios ¥ do HE sob pressio ', © qﬁe

nos impede a obtencSo de resuliados mals conclusivos neate

trabalho. Cam o conhecimento dos parametros de rede do HP
" sob compressfio, poder{amos utilizer a expressfo (I.11) para
determinar o camportamento do parsmetro F, que e‘eonheeiao

como © ”parametro de sobréblzn&agem"o Este parametro repre~
.,senﬁa a distorgdo que os elédirons do condugao sofrem sob a
agao de um gradiente de campo elétrieco. En geral esta dis -~
torg§6 é t8o forte, que o GCE, induzido pelos elétrons de
conduglo &€ muito maior (em médulo) que o GCE aplicedo exter
namente, tendo, ainda, sinal contrério a este, conforme mqg'
tram o8 tfabalhoe de Kaindl ¢ Sstomon‘28) o ge sawicia (48),
Porem9 excepcionalmente para o caso do Ta(Hf)» em press&o 8
fEQSLQ?iﬁﬁy o parametro F & relativamente pequeno(28 49)
de tal fbrma que o GCE devido aos elétrons de condugio ¢ ne
nor que o GCE produzido externamente ao dtomo. Com a finatl

dade de obter conclusges maislsolidas sobre a participagfo




dedignos.

dos elétrons de condugdo no GOE, estamos tentando conseguir
dedos de ralo X dc HE sob compressfo. Isperamos ainda, me -
lhorar a calibragéo em pressdo, para adquirir dados meis f3
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