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Construiu-se um sistema de alinhamente de
dominios em cristais que apresentanm fase fer
roeldstica a baixas temperaturas por meio de
pressdo uniaxial, permitindo a andlise de mo
nodominios por técnicas Sticas e RPE. O siste
ma permite a formagao de defeitos por irradia
¢do com raios-X até a temperatura de 77K.

Criogenia, ferroelasticidade, pressao

1) INTRODUGKRO

. Um cristal @ dito ferroelastico se apresentar: a) dois
' m mais estados (orientagoes) coexistentes na auséncia de ten
Saoc mecanica externa e b) se estes estados puderem ser trans
ados em outros pela aplicagdo de tensao mecidnica que pro
‘voque leves movimentos dos Atomos (l). Esses estados sdo cha
~ mados dominios eldsticos e sdo semelhantes aos dominios elé-
‘icos e magnéticos e s3o muitas vezes encontrados nas fases
cristalizagdo de baixas temperaturas em cristais simples.
transformagac de um dominio para outro & irreversivel, isto
s Permanece mesmo que a pressao uniaxial seja retirada (ana
mente a uma estrutura ferroelétrica sob um campo elétri
- Esta transformacaoc & independente da temperatura (nos 1i
da fase ferroeldstica do cristal), estd relacionada com
nas dimensoes macroscOpicas cristalinas (2) e pode
‘representada por uma certa operagaoc de um grupo de rota
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goes (incluindo a inversdo). Em geral hi mais de uma operagdo
que pode representar a transformagdo de um dominio em outro.

Construiu-se uma camara de pressao uniaxial que permite
o estudo de dominios individuais em cristais que sao ferroe
lasticos a baixas temperaturas e que de outra forma apresenta
riam uma estrutura de multidominios. Isto permite estudar im
purezas, centros de cor e defeitos, por exemplo resultantes
de danos de radiagao, utilizando-se as técnicas de RPE, absor
¢ao e emissdo Oticas, antes e depois da aplicagaoc de tensio
uniaxial. Resultados obtidos por RPE mostraram alinhamento e
fetivo.

A pressao uniaxial aplicada a um cristal age como uma
perturbagdo externa, analogamente & aplicagac de um campo mag
nético que & uma perturbagac representada pela interagao ZIee
man.

A aplicacao da pressao uniaxial muitas vezes levanta de
generescéncias e & de interesse para o estudo feito com pres-
sao uniaxial saber o n? de componentes desdobradas bem como a
intensidade das mesmas e a variagaoc de energia sofrida por
componente. £ importante também saber a simetria do tensor
pressao uniaxial aplicade e dos pogos de potencial associados
i reorientagdo molecular.

lo caso mais comum, o desdobramento provém do fato de o
defeito ser anisotrdpico e de suas orientagoes serer equiva
lentes apenas antes da aplicagio da pressidao uniaxial.

Para calcular o efeito da pressao uniaxial aplicada, nas
propriedades do cristal, precisamos saber a forma da hamilto
niana da pressao correspondente. Considerando a rede como oS
ciladores harmdnicos com coordenadas Q4+ esta hamiltoniana po
de ser escrita como:

Ho= ¢ FyQ
onde Fy & a componente da forca constante aplicada em cada oS
cilador (3).

0 efeito da press3o uniaxial & tirar da posigdo de equi-
1ibrio cada oscilador. A perturbagdo nos estados do centro €




feita através da interagao elétron-rede.

A pressao uniaxial pode ser representada por um tensor o
com componentes 945 = ByRsPs onde n; e n, sic os cossenos di
retores entre os eixos i e j e a diregdo da pressio cuja  in
tersidade & representada por p (4). Este tensor & simétrico e
possui 6 componentes independentes (5).

Por exemplo, em um cristal clibico de simetria 0y se a
pressao aplicada for na diregdo <100>, as componentes presen
tes sao as da representagio Eq. enquanto que se a pressac for
na diregaoc <110> as componentes sdo Eg e T2g (simetrias tetra
gonal e trigonal respectivamente).

2) DESCRICAO DA CAMARA

A figura 1 apresenta um esquema geral da montagem para a
plicagao da pressao uniaxial. Mo tubo, a direita, coloca-se
uma conexdo para a aplicagdo da pressdo atravds do uso de ni
trogénio pressurizado. O cristal pode ser visto na extremida-
de inferior do criostato. Este sistema & compativel com um
~ sistema previamente projetado que utilizava o mesmo tipo de
criostato e também possuia sistema de trocas (6).

A tampa, com orificio para a entrada do criostado, & mos

’_-'t.ndn na figura 2. Esta tampa & mdvel, podendo girar sobre um
"o'ring".

A parte inferior da cidmara cont@m 3 terminagOes para se

rem usadas em RPE, dtica e raios-X. A vista de baixo da cidma-
. ra & mostrada na figura 3.

0 énbolo usado para pressionar o cristal faz parte de um

sistema hidrdulico. A pega de aplicagao da pressio & mostrada
figura 4.

ila figura 5 pode ser vista a montagem da cimara em deta-
les, com o tubo de quartzo (terminagdc de RPE), diodo para
das de temperatura e sistema hidriulico.
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Fig.|— Camara com criostato




Figt— Tampa da cdmara
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Saida para vdeus
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Fig.4— Pega para aplicacdo da pressdo
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Fig. 5— Cdmara para troca de terminacdes e aplicagdo
de pressGo uniaxial a baixas temperaturas
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3) PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

A aplicagac da pressac uniaxial foi feita em cristais de
KCN irradiados com raios-X e sempre feita na faixa de tempera
tura entre 168K e 83K, onde o cristal apresenta um comporta
mento ferroeldstico, apds a 12 transicdo de fase. Preferiu-se
usar temperaturas de cerca de 130K, isto nos garantia que o
cristal estava realmente na fase ferroelastica, caso houvesse
algum errc na medida da temperatura.

Uma vez o cristal tendo sido irradiado, este era coleca
do na extremidade do criostato que era entdo levado ac siste
ma de ressondncia para que fossem plotados os espectros de
RPE, em temperatura ambiente, inicialmente. Tendo sidc feito
vicuo no criostato a temperatura cra aos poucos baixada, en
quanto outros espectros eram colhidos, até que a temperatura
chegasse a 130K. Com isso eram obtidos espectros bem resolvi-
dos, do centro F, na 12 fase (acima de 168) e espectros nao
resolvidos, do centro F, na 22 fase (entre 16811 e 83K).

A esta altura o cristal ji podia ser pressiocnado. o
criostato era retido do espectrometro de RPE e levado d cama-
ra para troca de terminagbes e pressdo uniaxial. Dra feito va
cuo na camara e entao removida a terminagdc de RPE. A  tampa
da cadmara sofria uma rotagdo e com isso o cristal era levado
até a pega onde a pressdo seria aplicada.

A pressao era aplicada no sistema hidraulico com o uso
de nitrogénio comprimido.

O émbolo do sistema hidrdulico era deslocado até pressio
nar o cristal. Este émbolo possui uma area de 0,8cm2 e o cris
tal uma area média de U,UGsz. Com isso a pressdo nominal a
plicada no sistema era amplificada por um fator 20. Foram uti
lizadas pressoes da ordem de 10kgf/cm2. O cristal entdo rece
bia pressGes da ordem de ZOOkgE/cmz (desprezando-se pequenos
atritos no émbolo). Apds submetido i pressao, o cristal pedia
ser novamente levado ao sistema de ressondncia. Para isso a
tampa da cdmara era novamente girada ate que o cristal ficas-
se exatamente sobre a terminagao de RPE, que era novamente co
locada no criostato.
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4) RESULTADOS E CONCLUSOES

Os resultados sdo obtidos atraves da comparagidoc dos es-
pPectros de RPE antes e depois da aplicagdo da pressio uni
axial. Através deles pudemos observar diferonqas meortantog
que nos mostram que houve a alinhamento efetivo dos dominios
cristalinos.

Como um resultado importante podemos citar:;

= @ pressac uniaxial alinhou os dipolos elasticos e per
mitiu a obtengdo de sinais de RPE do (CN}; em temperaturas su
periores as temperaturas en que ele & encontrado em Cristais
naoc submetidos 3 pressdo uniaxial. A pressdo aplicada possi-
velmente privilegiou algumas diregCes que tiverem suas linhas

aumentadas e portante sua detecio facilitada.
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