Capítulo IV
Técnicas Experimentais
IV.1) Preparação de amostras


Neste trabalho usamos dois tipos de amostras: um para obtenção de configuração homeotrópica do diretor e outro para obtenção de configuração planar. O cristal líquido que usamos foi o K24 ou 8CB

.

IV.1.a) Amostras com configuração homeotrópica

Essas amostras são feitas

 usando lâminas de vidro de 75 x 25 x 1 mm. Essas lâminas são primeiramente lavadas com sabão neutro e escovação mecânica. Em seguida são colocadas em uma solução de Extran
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, 10%(p/p) a 70

 e imersas em banho de ultrasom por 15 minutos. Após o ultrasom, são lavadas em água destilada corrente e abundante. A limpeza das lâminas  é um fator crítico na qualidade da amostra.


Após estarem limpas as lâminas são imersas em solução de silano

, 1%, durante alguns minutos. Elas são então colocadas na estufa a 120

 durante 2 horas em atmosfera de nitrogênio. Silano é uma abreviatura para Agente Acoplador Silano e consiste de uma macromolécula com a seguinte fórmula química:
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Os sítios metoxisilano - 

 -  e amino  -N  - prendem -se à superfície do vidro, deixando livre a "cauda" 

, que se posiciona perpendicularmente à lâmina de vidro. Forma-se assim uma região apolar fortemente anisotrópica, orientando as moléculas do cristal líquido. Nessas condições é possível obter-se uma boa configuração homeotrópica.


As lâminas silanadas são colocadas uma sobre a outra, espaçadas de 5 a 100 

. Para isso são usados espaçadores de plásticos especiais

.


Terminada a construção do porta-amostras, ele é preenchido com o cristal líquido. Todas as operações envolvendo o cristal líquido e o Silano são feitas numa câmara seca com ambiente de Argônio

. A escolha do Argônio foi feita devido à necessidade de uma atmosfera seca, pois a água é uma  impureza  em amostras de cristal líquido.

IV.1.b) Amostras com configuração planar

O porta-amostras preparado para deixar o cristal líquido na configuração planar foi fornecido pelo grupo de pesquisadores da Dra. Alaíde Mammana do "Centro Tecnológico da Informática

. Não conhecemos os detalhes de fabricação.  Basicamente depositam sobre a lâmina de vidro uma camada de eletrodo transparente (

) e em seguida fazem um tratamento sobre o eletrodo para obterem condições que levem a um alinhamento planar do cristal líquido quando em contato com o mesmo. 


As lâminas usadas na confecção desses porta-amostras têm as dimensões 40 x 90 x 1 mm, sendo que no porta-amostras há 3 amostras circulares  de diâmetro de 6.5 mm e outras 3 com diâmetro de 12.5 mm, com uma distância entre as lâminas de 25

. 


O porta-amostras é preenchido com cristal líquido pelo mesmo procedimento usado para preencher as amostras com alinhamento homeotrópico.


As medidas que fizemos foram todas feitas em uma das amostras de menor diâmetro.

IV.2) Medidas para estudo da dinâmica do


  diretor

Usamos um forno de latão controlado por um banho térmico 

 com uma abertura para observarmos a amostra por luz transmitida. A leitura de temperatura foi feita com um multímetro Keithley

 medindo a diferença de tensão de um termopar tipo K com referência em nitrogênio líquido.


Para o estudo da dinâmica do diretor usamos as amostras com orientação planar. A figura IV.1  mostra um esquema da montagen utilizada.
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figura IV.1 : Montagem experimental para estudar a dinâmica do diretor

Esta figura tem o esquema das duas técnicas que usamos: medidas de corrente elétrica na amostra e birrefringência ótica. As medidas foram feitas simultaneamente.

IV.2.a) Medidas de Corrente Elétrica

Aplicamos uma tensão constante na amostra e medimos a corrente transiente. Este processo é feito por um aparelho comercial denominado AUTOLAB

. Este aparelho possui três módulos de medida. Nós usamos o PGSTAT20.


Usando o modelo de resposta do cristal líquido a um campo externo aplicado, podemos obter a capacitância da amostra e modelá-la com um circuito simples que leva em consideração efeitos de eletrodo.


Dada uma amostra na configuração planar, definamos o eixo z   como o eixo perpendicular às lâminas e assim perpendicular ao diretor. Chamemos de 

 o ângulo que o diretor faz com o eixo z. Podemos então escrever a capacitância da amostra como 

:


 EMBED "Equation" \* mergeformat  

,


   (IV.1)

onde 

 é dado pela equação. III.11.

Assim, podemos modelar a amostra pelo  circuito simples mostrado na figura  IV.2.


 EMBED Word.Picture.8  


fig IV.2 : Modelo para a  amostra

Para uma capacitância fixa podemos  escrever: 


 EMBED "Equation" \* mergeformat  

.



        (IV.2)


Assim, a corrente em 

  dada pelo modelo da figura IV.2  é dada por:


 EMBED "Equation" \* mergeformat  




(IV.3)

IV.2.b) Medidas de Birrefringência ótica


Esta técnica também é usada para estudar a dinâmica do diretor. As medidas de intensidade de luz são feitas simultaneamente às medidas de corrente. Quando o AUTOLAB aplica a tensão 

, na amostra e começa a medir ele envia um pulso ao correlacionador que informa o início da medida. 


Com o correlacionador nós medimos a intensidade de luz que atravessa a amostra e os dois polarizadores. Estes são cruzados antes de começar o experimento.


Usamos um correlacionador digital da Brookhaven

 modelo BI-9000AT.


Para entendermos como fazer medidas de intensidade com correlação cruzada, é suficiente usarmos a definição de correlação dada na  equação  IV.1.  


 EMBED "Equation" \* mergeformat  

.


    (IV.4)

Esta equação define a função de correlação entre duas funções A e B .


Se fizermos, por exemplo, o sinal B  ser um pulso, ou seja:


 EMBED "Equation" \* mergeformat  

,



    (IV.5)

chegamos a:


 EMBED "Equation" \* mergeformat  

.


       (IV.6)


Como não nos interessam os valores absolutos da intensidade, mas sim sua variação temporal, obtemos a informação que precisamos.


O cristal líquido é um material birrefringente. Devido a essa propriedade a intensidade de luz observada após a passagem da mesma pela amostra, estando esta entre polarizadores cruzados, é diferente de zero.


Uma outra propriedade dos cristais líquidos é que o eixo óptico muda no tempo, seguindo a dinâmica do diretor.


Imaginemos uma amostra de expessura d,  na configuração planar, com eixo óptico ao longo de x  como mostrado na figura IV.3.
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fig IV.3: Sistema de eixos na amostra e polarização da luz incidente

Consideremos um feixe de luz com vetor de onda 

 ao longo do eixo z. Podemos escrever o campo elétrico da luz ao entrar nesse meio como sendo:


 EMBED "Equation" \* mergeformat  

,
 

(IV.7)

ou:


 EMBED "Equation" \* mergeformat  

,



       (IV.8)

não explicitando a dependência  

.


A luz com polarização ao longo de x  tem velocidade diferente da luz com polarização ao longo de y.  Essa diferença de velocidade faz com que ao sair da amostra a luz tenha uma diferença de fase entre suas componentes "x"  e "y"  dada por:


 EMBED "Equation" \* mergeformat  

,



      (IV.9)

onde 

. Sendo que  
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  é o índice de refração ao longo de x  e 

 o índice de refração ao longo de y.


Assim podemos escrever para o campo elétrico ao sair da amostra:


 EMBED "Equation" \* mergeformat  

.


          (IV.10)


Usando o formalismo das matrizes de Jones para calcular o campo elétrico da luz dada por B.4  após passar por um polarizadorador cujo eixo faz ângulo 

 com o eixo dos x , ou seja, o eixo do polarizador está cruzado com a direção do campo incidente, chegamos ao seguinte resultado:


 EMBED "Equation" \* mergeformat  

,

     (IV.11)

onde E  é o módulo do campo elétrico incidente.


Com isto calculamos a intensidade de luz que passa pelo polarizador, que é proporcional a   

. Assim:


 EMBED "Equation" \* mergeformat  

.

       (IV.12)


Mas o problema ainda não está resolvido porque o eixo óptico da amostra acompanha a dinâmica do diretor, ou seja, o ângulo que o eixo óptico faz com o eixo z   é o ângulo  

, dado pela equação III.11. Para achar o  

 em função de 

 , devemos usar o elipsóide dos índices 

, para um cristal uniaxial, caso do cristal líquido, com o eixo óptico formando um ângulo 

 com o eixo z.


Fazendo isso chegamos ao resultado importante da equação B.7:


 EMBED "Equation" \* mergeformat  

,


    (IV.13)

onde 

 é o índice de refração da luz no meio se ela incidir com polarização perpendicular ao eixo óptico e 

 o índice de refração da luz no meio se ela incidir com polarização paralela ao eixo óptico.


Substituindo B.7   em B.6 , chegamos finalmente a:


 EMBED "Equation" \* mergeformat  

,
    (IV.14)

onde 

  é dado pela equação III.11 . Na expressão IV.14  foi incluída uma intensidade de tempo infinito porque a extinção de luz pelos polarizadores cruzados não é total.

IV.3) Medidas para estudo da dinâmica do


  parâmetro de ordem escalar

Como a transição Nemático-Isotrópica é de primeira ordem, existe uma interface separando as fases nemático e isotrópica que coexistem. Na temperatura de equilíbrio igual à temperatura da transição 

, a velocidade da interface é zero. Se a temperatura de equilíbrio da amostra é menor que 

, a fase nemática cresce e a interface se move com uma velocidade que é função da temperatura. Da medida da velocidade da interface em função da temperatua obtemos o coeficiente cinético 

.


Para obtermos as medidas da velocidade da interface, utilizamos a técnica de videomicroscopia e análise digital de imagens. Usamos um sistema profissional de vídeo. O sistema inclui um vídeo gravador

,  monitor de vídeo, câmera CCD

 e computador Macintosh

. Além do sistema de aquisição e processamento de imagens usamos um forno principal, de grande estabilidade térmica para fazer as medidas  da velocidade da interface e dois outros fornos pequenos usados para gerar a interface, como mostrado na figura IV.3.
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fig IV.3 : Montagem experimetal para as medidas de Cinética.


O forno principal é feito de cobre e tem o controle de temperatura por banho térmico

. Para observar a interface usamos luz transmitida, como pode ser visto na figura IV.2 . 


Geramos a interface nos fornos secundários, que são controlados para estarem com temperaturas próximas da temperatura de transição, um acima outro abaixo. Colocamos a interface no forno principal, esperamos cerca de 30 s, que o tempo estimado para que  amostra atinja o equilíbrio térmico  com o forno, e filmamos a evolução da interface. Os fornos secundários são controlados por aquecimento elétrico. Usamos um controlador Eurotherm

.
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