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RESUMO

[}

Foram estudados os efeités davirradiagéo com  neu-
trons ém monocristais de LiF puro .e LiF:Mg, utilizando as.
 técnicas de atrito interno ¢ de corrente termoidnica.

Um estudo desses efeitos em fungéo da energia  dos
heutroﬁs, evidenciou a exist8ncia de um processo de relaxacio
aneldstica em cristais puros,_sujeitos a irradié§§o com  es-

pectro total de energia. Entretanto, tal processo deixa de

Dy

ser observado quando se blogueiam os neutrons termicos, o gque
demonstra a participacdo da reacio 6Li(n,a)T na cfiagéo dos
~kaefeitos responsaveis pela relaxacido. ‘Esta relaxagido, que se
manifesta’através da existencia de um pito de atrito interno,
nao foi observada em amostras de FLiF:Mg, sujeitas as mesmo
tipo de irradiacio. |

Uma analise do pico ée atrito internd demoﬁgtrouzyée
este nao & um pito de Debye e, portante, nao Corresponde a
um processo de relaxagao simples, ao qual se associa um tnico
tempoﬂde relaxaggo e uma Gnica energia de afivagéa,

Estudou-se a influéncia de solicitagdes de tensio em
torcdo e em torgdo-flexdo nos cristais de LiF:Mg. HNo segun-
do caso observou-se um piCo,dé atrito interno, que demonstraa
interacdo da componente de flex3o com os dipolos elasticos
Mg" " - vacdncia catidnica. |

Atraves de‘medidas de corrente termoidnica em cris-
tais de LiF:Mg, calculou-se o tempo de relaxagdo fundamental

e, a energiaz de ativaczp para os dipolos eletrices formados pe
+

1o par Mg - vacancia cationica. Os resultados obtidos ,
= (5 +2) x 107 seq = (0,65 + 0,02) eV, estio de a
= (b f L) X 10 S€H. © E = { , 05 ToUyNLy RV, 88180 an a



cordo com aqueles encontrados na literatura.

Uma andlise da concentragao desses dipolos:em fun-
cio da fluéncia de irradiacfo mostrou que seu nimero diminue
com o aumento da fludncia. Para fludncias superiores a aprmF

ximadamente 10 , dois novos picos de corrente de des
polarizacao sao observados. Conseguiu-se analisar ¢ pico lo-
~calizado a temperaturas mais baixas e os valores encontrados

para os paradmetros caracteristicos da curva foram:

(0,33 + 0,01 ) eV

tr1
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x 10 5 ana activat

3 - = H [ SRR 2 s B,
ion energy E = (0,65 + 0,0Z) e¥. These
vl P 3 - : - T - 1 Ty e gy o P - P
results are in good agresment with the ones cobtained in othes

laporatories.

The effect of neutron irradiztion on the concen-~

(o)
+

traction of Mg - ¢gation vacancy pnairs was to reduce thai

ccncentraétiﬁn. Moreover, two new depolariztion current peaks,fﬁ

are detected for neutron fluences higher than

10t7 n/sz. The velaxation paxameters of one of these

approximately

peaks

{the lower temperature one) were determined: fundamental rela

s . e o -8 s s =
xation time =T = (5 * 2} x 10 5 and activation ensrgy
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das dieletricas. Dentre 03 diverscs

trabalhos realizados des
- - v (83
ae entao ~adamas me ionar de Lai ™ J H ogtiid 3. 1Tl
ae. ent ., DOGEemOos mencicnar o de La] que estudon 1nIiu-
encia das impurezas divalentes sobre algumas propriedades fi-

0 ntmero de trabalhos sobre relaxaczo anelastica en
cristais idnicos & bastante reduzido, pelo menos no gue con —

cerne ao estudo de complexos dipolares e efeitos da radiagao.

Podemos citar dois trabalhos importantes: o de Dreyfus e Lai-
. 83 . P ~ - . :
bow1tz( ) realizado em 1563 sobre rvelaxacao anslastica e die-
lztrica em NaCl devida zo0s complexons dipolares, 2 o de Poli

{10)

S
ik >

tov e Driyaev' "7/,

”d

icado quatro anos mais tarde, que

(3

ubl
denciaram os efeitos da irradiacao com neutrons em cristais

- - i

Arias outras tecnicas tem sido utilizadas visando

>

wrt

um melhor entendimento do comportamsnto dos defeitos introdu-
zidos tanto pgr dopagem, como por irradiag¢zo. Entretanto,mui

aspectos ainda ndoc estao esclarecidos. Por exemplo, esta-

[§4]
U)

to

bilidade e estrutura dos defeitos cris

u

dos por irradiazgido, dis
posicao dentro da rede cristalina, dos defeitos introduzidos
por dopagem. O intuito deste trabalho foi o de contribuir pa
Ta uma melhor Ccompreensao desfes fenomenos.

As referencias de (1) a (4) foram citadas no traba-

po



C objetivo deste trabalho 2 um estudo do comporta—
intreduzidos em monocristais de LiF  atra-

*

por melo de irradiagao COm neutrons, em ter

zricas e mecanicas. O LiF & um cris

Wl
[}
v
[177)
¢l
'.-J
(2%
i

tal halogeneto alcalino de estrutura clbica de faces centra -

das. Como acontece em todos os solides, a maioria das propri
- . - - « fnd - o . . Lo -~ .
edades fisicas sao sensivels a existencia de imperfeicoes cris
talinas, ou mesmo, completamente determinadas por elas. Para
explicar fendmenos como condutividads slétrica, relaxacido die

1étrica ou anelidstica, entre outros, € necessario conhecermos

a natureza dos defeitos responsivels por esses fenomenos.

Para o estudo a gque noS Propomos, £ nacessirio criar

esses defeitos de maneira voluntdria e seletiva. Escolhemos a
irradiagéa com neutrons termicos devido 4 reacdo nuclear exis
om o Li responsadvel pela criacao de uma série de de
Mg , por ser este =lemento a

em amostras de LiF , =z=smo na
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do, Portanto, pode ser descrito por tres vetores de transla-
- - . -> - -+ -

-a0 nao coplanares a,, &, € a4, , © pelia estrutura completa -
- . 1 Z 3

de um ponto da rade. Entio, a posicao de qualquer ponto da

rede em Telac3o a um ponto também da rede, escolhido como ori

3

1

o
Tam a

T2, dada nor
el . e e 4 o 3 .
r = ngaq v on,a, nza. (1.1)
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serie de ope-

A estrutura do LiF  esta ilustrada na figura I-1.




ions positivos e outra dos ions negativos) estao transiadadas
uma em relagdo 3 outra, de metade da distdncia do vetor primi

tive. O nimero de coordenagcdo, que & o nimerc de vizimhos pro
ximos, € seis, estando portanto cada ion positive circundado

por seis Ions negativos e vice-versa.

1.3 IMPERFEICOES EM LAiF

Podemos classificar os defeitos existentes em cris-

Ui

iF , levando em consideracao as suas dimensoces

fet

tais como ©

e
4
[

Segundo este itério teremos quatro categorias:

oF

el

i.....J
.
[
P
ey
0]
.
W

os puntiformes ou de dimensao zero

afeitos lineares ou de dimensao um

e
»
[#}]
.
S
e}

i

G

1.3.3 Defeitos planares ou de dimensao dois

1.3.4 Desfeitos volumétricos ou de dimensdo £s
1.3.1 Defsitos Puntiformes
Sao os defeitos estruturais geometricamente mais sim

ples de ocorrver numa rede cristalina. Temos um defeito punti
forme sempre que uma posicao da rede, normalments ocupada nu-
ma vede perfeita, estiver vazia ou ocupada por um atomo dife-

rente, ou quando um atomo se encoentrar numa posigio da rede -

eitos puntiformes poden ser de

normalmente nio ocupada. Def d

dois tipos:
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vos defeltos pode ser criada. Nio descreveremos aqui os nume
TOS0s centros conhecidos ™7/, mas tentaremos mencioni-los du-
rante a discussao dos resultados, Lntretanto, <omo sxemplo
podemos citar um centro bastante conhecido. Ests centro c
mado centro F consiste de um eletfon capturado por uma va -
cancia de Ion F (fluor).

(13) {costuma-se usar

o
(o}
(8]
J
o
]
(6]
}.J K
ek
G
)
-t
baba
o}
o]
S
.
(]
%3]
&
oo
t
[
943
b
O
@]
6]
("l
(; i

; —
grande de deslocacdes (~107/cm™). Gilman‘® } determinou o ni
mero aproximado de deslocacdes existentes em um monocristalde
, L . ) ' 4, 7 ‘
LiF procedente da Harshaw Chemical Co.: 5 x 10 fcm™ . Este

numero tem sido confirmado por diversos pesquisadores, en sua

1.3.3 Defeitos Planares - Juncao de Grao

dois cristais {[ou microcristais) adjacentes que tem orienta -
cGes diferentes. DYMuitas das proorleda?es fisicas de um mate-
rial policristalino sac grandemente sfetadas pela presenga des
tes defeitos. Num monocristal as proprie dades elfisticas sdo



para concentracdes atomicas da ordem de 10 em Mg , e de —

£135 o X
por Suzuki'""’ em NaCl dopado com cdc1, .
1.4 INTERACAC DE RAIQS GAMA E NEUTRONS DO REATOR T1EA-R1

CosS 0SS que possuen energlia menor que 0,45 eV e, intermedia
P —— A A = = 5 m(:}-f))
CI0S5S € rapidos, 05 restdhiues .
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produzinde icnizacao (efeito fotoelztrico) e modificam portan

{2 ) .Con
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to as propriedades fisicas (absorgdo otica) do solid
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produgao de centros de cor, por exemplo, centro

1)

% . Atualmente, existem tres teorias‘” que explicam a Ferw
macgao del centros F criados pela 1 diagao em cristais puros.
Para a formagao do mesmo centro em cristais contendo impurs —

0 LiF se presta particularmente bem a criagio de

defeitos por irradiacZoc com neutrons térmicos, devide 3 rea ~
oind 6 - i 1 3 }’,‘ > b1 69- - ‘450 Rl
cao Li {(n,2)T . A abundancia de Li e 7,42% no litiona

tural (92,58% de'Li), & a sua secao de choque efetiva para mne
= . - - 18]
trons térmicos, a temperatura ambiente & de ~1.570 barns -l

Através dessa reacdo sac produzidos diretamente tres tipos de

defeitos: vacancia deixada pelo Li e atomos. de he e tri -
tio. Entretanto, 0s maiores responsaveis pela produgzo aos

danos sao os produtos de fissao, isto €, a particula ¢ e 0
-

dtomo de tritio que sao emitidos com energias de 2,1 e 2,7MeV

respectivamente.
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tos atomicos no cristal.  Esta enerﬁla limite foi calculadsa
hY
J

T

por F.Seitz e U,S.moehie - sendo 48 KeV para a particula

]

& e 36 KeV para o tritio.

0 tritio decai, emitindo raios B de energia miaxima
. i o1 R . . . (123
de 18 KeV (media 5,6 KeV), com meia vida de 12,5 anos .

= 2 o . ) .
13 n/c_m sap criados cerca de l,g X

Para uma fluéncia de 10
. 16 . ' . ' .~ {24
x 10 atomos de tritio por grama de Lir (24,

Os neutrons rapidos interagem com os ions do cris-
tal de LiF produzindo diretamente defeitos puntiformes, a

E) . “ o ) -

g irtir dos deslocamentos dos lons, produzidos por choques 1i-
nelasticos.

" Hz também uma grande producio de centros de cor de

vido a c¢riagZo de vacancias em presencga de um nimero elevado

=

de eletrons livres oriundos da ionizagdo.

. , .
Se a fluencia de neutrons for aproximadamente 1%10

2 = ‘ L ‘ .
n/cm a temperatura de GOC, sao criados soments defeitos -

s (23]

puntiformes

. .. 2
e essencialmente defeitos de Frenkelc 6), en

temperatura de irradiagdo for a do nitrogé -

(25

defeitos formam aglomerados

B (27)

Kazumata observou a existencia de centros para

magnéticos atraveés de ressonancia de spin eletronico, em a-

18 VA

mostras ivradiadsas com fluéncias de 107 n/cm a temperatu-

vt

o . S N
ra de 0°C ., Estes centros sao centro F , aglomerados de cen

tros F e el étrons capturados por aglomerados de vacancias.

1.5 AMOSTRAS DOPADAS CO M Mg .
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0 LiF , como todos 05 cris aprasenta,
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para cada temperatura, um certo nimero de vacdncias positivas

e negativas, que pode ser calculado pela Termodinamica Esta -
tistica. EBstas vacancias constituem um tipo de &efeit@ termo-
N~ s (Z‘ﬂ} g = = 1

dinamico = sua concentracac e funcaoc da temperatura. Num
cristal puro, o nlmero de vacancias positivas e negativas &
praticamente o mesmo e, em termos de fracZo molar, pode ser

dado pela seguinte formula:
a/N T e-ES/ZxT

onde n € a concentragdo de equilibrio de defeitos Schottky

N4

o
w
4
[
1,
¢}
g

a concentracao de posigldes catidnicas da rede

ES a energia para a formagao de um par de Schottky, k a con 1S

tante de Boltzmann e T a temperatura absoluta do cristal.
No caso dos cristais ionicos, E

uma concentracio de vacancias da ordem de 107 a 10

o+
®

emperatura ambiente.

i - L , L

Em LiF, o 1on Li pode ser substlaulaa poT Ccertos
- L : g
1ons divalentes, entre sles o Mg . Para que haja manuten -
cao de carga, isto &, neutralidade el&trica no cristal
cessario gque seja criada uma vacancia positiva para cada ion

divalente introduzido. A introducdo de um Ion divalente par:

, 6 . - -
cada 107 cations aumenta 0 numero de vacancias positivas para

“/em® . Em relagBo 2 rvede cristalina, a impureza tem ex-

cesso de uma carga positiva, enquanto que a vacancia,sen

do a falta de uma carga positiva, tem excesso de uma car
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chamados =nn , vizinhos mais proximos ou primeiros vizinhos e

i

93]

figura 1.2, nao esta rvepresentada a relaxagdo da rede em tor-

no dos dipoios. Peoden existir dipolos de ordem supsrior, sn-
tretanto ndo sao levados em consideracao no decorrer deste -

tranalho.

82 uma impureza ou um complexo nao aprasents forma-
esférica, a interacao com o melo gue os rodeia fard com que

em geral, nem. todas as orientac¢des ssjam equivalsntes. Assim,

esforgos de tensao e compressao. A aplicacao de tenstes ex —

- L ) - ~ — o ] - - 3 L ~ Ny e - fo gy (I
SNEST LS de InTeracas CoOMmpL2Xo-Campo e T2nsdes, €l STT0S LR
P - o k) -
Wim Tensoer A iG] A FR




a) dipolo n
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Figura 1.2

Modelo simples da rede
de impureza divalente.
catlon monovalente

anion monovalente
impureza divalente

ionica

+

‘vacancia cat
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Nesta equacac Vo ¢ o volume atonmico da matriz cristalina
G, . SA0 as mponentes do tensor de tensao D Tepresenta -
J..J =
gualquer uma das n orientagoes cristalograficamente equiva-
lentes e  A.. = 23g../3C onde £.. Sdo as commonentes -
1 ij ij D , i & oonanLes
da deformacgao e Cp a fracao molar de defeitos na erientacio
p -
Como se trata de tensOes homogeneas puras, isto &

que nao envolvem rotaciao, kij Aji A

o tensor A dado em termos de seus valores principais, A

A, e Ay, . O dipolo elastico fica ent3o definido por estas
antidades.

No caso de dipolos elasticos orientados nas dire-
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uma direcdo principal. Seja Al
associado. Os outros dois valores A, e X,

3
tre si pois nao ha diferenga entre as direcdes perpendicula —

Consideremos um sistema de dipolos elésticas com di

recoes|100] e suponhamos que se aplica uma

5a0, O,, = -P , numa dessas direcoes. Inic
A
S o - P 3 A ~ o
P =0 , as seis orientacoes do dipolo nas 4d
o Rl i
SA0 tes e o0 nivel de energia sels
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v Ty . B R A = 1

cencia e podemos distinguir entre 2 direcao paralieia a P a8
- = e A p o a i~ ~ N 1

as direcgoes perpendiculares Bstas ultimas continuam  sendo

enquanto que um outro orientado perpendicularmente a P

i o "2 11 o "2
A diferenca de energias entre os dois niveis resulta portanto
bu = v, {Al - kz} P = gP (1.3)
A quantidade o = VO(A1 A,) se chama “fator de forma dg de —

Lait+tn” +amh o LA r de desdobr ant
Te110 € Tanmpen fator de desaopramento .

una direcio difevente da [100], o desdobramento dos niveis de

energia e, em geral, também diferente.

A presenca de dipolos elasticos em um cristal ocasi
ona uma mudanc¢a no volume do mesmo. Da definicao de Ri {va-
lor principal) & svidente gque a mudanca relativa do volume ma




o
= = = LA (1.4)
v M 1 *

e pava dipolos tetragonails

) (1.5)

Y N - -
onde mn_ € a fracao molar de defeitos.
Entio, € claro gue, pelas equacoes (1.3Y e [(1.5)

combinando medidas de alinhamento para-elastico com medidas -

de dilatacgio, € possivel determinar separadamente as componen
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gonal e dois de tipo

ortorrombico, que incluem quase todos os cxemplos estudados a-
e - e oo (30) - ; i
te a presente dat . Nac entraremos aqui num estudo porme

norizado, mas deixaremos esta tarefa para a parte de discus —

sao, levando em conta 0 nosso caso particular.

- - }
& P . e " o~y . 3 A, o~ i~ o -
& fundamental sabermos que tipo de tensag aplicames ag cris-

1 ] 5 e g - 1 > £ A [N ~ - - 3
tai, seg desel3aTmos onter 1NIoYrmagoes 505re a estruturz dos d=
P e R Y e A TG ey - o -y LR - e o e
Te1T0s . Em 2XDeTISNC1AsS rearis das COn MONOCYIsTALS, gque 540
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mecanicas do material,? ¢ o angulo de terg¢aoc por unidade de
comprimento do ¢ilindro ¢ d o diametro do cilindro.
Portanto, esta determinado completamente o estado

Para um elemento tomado dentro da massa do cilin —
dro, supbe-se que nao sd 0s conternos circulares das secoes
nio sdo deformados mas tamb3m que as segOes permanscea pla —

nas e, durante a rotagdo se comportam como se fossem azbsolu-

oy en s -y r:t?‘: daw T g R r Ao ndas o Ad oty 5
enTe Tigidas, 15T0 qguesr Jdiiex ug Tod0s oS GLAmSTTos dea
uma SG()ZTO permanecen rTetos e giram de um mesmo angula. EXpu“

"riZncias com cilindros mostram que a teoria desenvolvida so-
bre esta hipdtesse concorda perfeitamente com 05 resultados ex
perimentais. Nestas condigoes, o estudo relativo ao elemento

nd:
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figura I.3{¢)} ¢ igua

ertencente a superfi-

2

mente vaiido para um elenento analogo

"3
9]

mento purs 2 a tensao de cisalhamento sobre os lados & dada
poT:
T =671 8 (1.7)
As e
cisalhamento &

ot aroor

vyt 1
2NLO revdnguila

- - ~
2 M k3 f . - 9 Py o .
Famd mm teprane i e A e T T s - . gt N A - o
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xc do cilindro 2std sujeito as tensdes da figura.

Para este caso particular de uma barra de a

wn
oV
'g
0
&)

circular, define-se uma quantidade importante aue & g mddulo
d

e torcao (. Podemos mostrar que para cristais com simetria
cibica.
¥
to= + 4 - S AR r 1.8)
6 Sqq * (517 = Syp - M2 Sg,) (1.8)
: 2 2 2 2 2 2
m = - ' 3 + P .9
£o T Yl Yz T Y (3 YS ] (1.9)
onde Sii sio constantes caracteristicas do material, chama-

das modulos de




- - P - 33 p s P vy ~ PR | ” - e
v, 03 cossenos diretores dos angulos formados entre o eixo do
. "

TS e - S U A e sy o ~ o T

Cilindro 2 0% tres 1X0s5 0 cristal. As constantes S . SAaD
L}

em  notagao

de Hooke, €.. = 5..,, 0., . A transformacao de notagao ten-
1] 1ijkZ "k 7 g
(31}

sorial para notacao matricial 5o € possivel porque, no que
concerne aos dois primeiros e dois filtimes indices, as cons-

tantes S

ijk2 sdo simétricas. No caso em que o eixo do ci —
lindro coincids com uma das direscdes do tipo [100, I' = 0 & =2
expressao (1.8) se reduz a

G5 = Sﬁi = 8 (1.10)

A constante ‘SM esta relacionada a notagdao tenso-
&

- 27
, Que & encontrada tambem‘ )

= = S e
2523+ @ Sa4 onae

S & a "compliance" de cisalhamento para tenséo de ciszlhamen-
to aplicadz através do plano (100) na diregio [010].

No caso de amostras em forma de paralelepipedo, co~
mo $a0 as nossas o problema € complexo sm razao da deformacao
durante a torgao. Atraves de uma fotogra fla que e35ta aprese:
tada na figura 1.5, podemos observar esta deformaciao. Esta
fotografia foi tirada ao se aplicar uma torcao numa barra re-
tangular de borracha, na qual havia sido desenhada uma rede de

pesquenos guadrados. Comc o angulo de torcao nes

45

e caso & re
lativamente grande para evidenciar as deformacoes o qus nao a

contece no nosso caso, admitimos, em primeira aproximazac que




1.3 ESCOLHA DAS TECNICAS

O
el
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A radizcdo, em geral, produz virios tipos ds defei-

-+

Je
w
b3

Tais defeitos, dependenda da re

tos estruturais, secgao 1.

e}

b

igo de temperaturas em que se trabalha,apresentam comporta —

mento variado. Para um estudo sistematico dos mesmos, deve-

s2 comecar por Processos em gque seja assegurado o seu contro-

le, detecao e identificacao. Para que estas condigOes sejam

satisfeitas, € necessario:

a) o uso de baixas temperaturas (na regifo em que os defei~-
tos produzidos sdo estiaveis);
b) a escolha de radiacoes que criem defeitos simples e

C) emprego de materiais simples (halogenetos alcalines).

dapta perfeitamente para este tipo de estudo, preenchendo o0s
requisitos citados. Como tarefa preliminar, contruimes e mon

tamos um aparselho chamado pendulo de atrito interno, que so0=-

freu algumas modificagoes com vistas a uma melhor adaptacao pa

ra o estudo de cristais ionicos.

Como técnica subsidiaria optamos por medidas de corx
rente termcidnica que pode substituir com vantagens a técnica
de perdas dislétricas e, de acordo com a teoria de UNowick e

(

", se ajusta ao estudo comparativo entre ccomplexos
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.1 TEORIA DA ANELASTICIDADE

[g%)
.
Jmed

o1 Si gnificado da Anelasticidade

Para 4

‘».J'

o

screvermos anelasticidade, & conveniente con

i
ot

1co idea

(e d

siderar inicialmente, um material elis para ¢ quail

sao ¢ e a deformacao & como

g=Me ’ _ (11.13

ou-

N’

com

A constante M & chamada de modulo de elasticidad u fre -

.

7
kN

]

guentements médulo) enquanto gue o seu rec*nrcbo J & chama-

by

do médulec de "compliance (ou simplesmente ”cgmpliance”).

Existem tres ccndigaes que definem o comportamento
elastico ideal e que estio implicitas nas equagoes {II.1) ou
{I1.2):

L 1 resposta da deformagac a cada valor da tensac aplicada
{ou vice-varsa) temn um unico valor de equilipbrisg,
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a resposta de equillibrio e alcancada instantaneamente.

nrincipio da superposicgdo de
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Mead
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mannj.

Existem varias instancias sm que, a condigdo 2)nio

2 verificada, a deformacic £ sendo entio uma funcgic do tem-
po para atingir o seu valor de equiiibrio. Dizemos neste ca-
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o

ot
A
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ot
foud 2
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®

50 que o comportamento do material

A primeira e a sesgunda condigles baseiam-ss em con-

ceitos termodinamicos e cingéticos, respectivamente, eanquanto

qus 4 terceira foi incormorada a definicio de anelasticidade
como matéria de praticidade, pois a teoria se torna extrema —

mente dificil de outra forma. Felizmente, o Compcrtamento -
dos materiais, observado para tensoes peguenas, geralments -
concorda com o reguesito de linearidade

A primeira condigao, que engloba o conceite termodi

namico & satisfeita por todos os mateviais que s3o gqualifica-

. . ~ L i
cia que pode assumir uma sucessao continua de estados de equ

[

1ibrio Unicos em resposta a séries de mudancas infinitesimais

numa variavel externa.

A segunda condicao da anelasticidade significa que,
em resposta a uma mudanca nas forgas mecanicas aplicadas, e
ecessaric um determinado mpo para que o equilibric seja al
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relaxacao . Espscificamente, quando a variavel externa & me-

canica {(tenszao ou defor conhecice como re
1 {ou .
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o Tesuno, relaxacao anerastica eounm enomeno Tevrnd

via certas variaveis internas que poden mudar para movos valo

4

2.2  ESTUDO DOS EFEITOS ANELASTICOS

- -

Os efeitos anslasticos podem ser estudades de duas

S

“maneiras: sob tensdao ou deformaciao estatica, que se denomina

efeito eldstico posterior, ou sob tensao ou deformagio cicli-

ca, qgue 2 0 atrito interno.

estao sinmplesmente relacionadas pela lei de Hooke, eguagles -

(17.1) ou {(I11.2). Diversos modelos foram propostos para 58
I . {38)

compreenderem 95 fenomenos observados ' 7, quandc o comporta-

mento do sélido no dominio elastico se desvia desta lei. 0

1

nodelo gue melhor se ajusta a realidade € o do "solido linear

padrao” . Neste modelc a relagac sntre a tensio e a defor
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2.2.2 Tensao ou Deformacac Estatica

Nos casos de tensao ou deformacio estaticz, por & —~
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experiencia a tensdo constante o, @piicada no

0 , a equagao {II1.4) se resolve facilme
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Y ] (11.5)
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g0 + (g —so)[ 1 - exp(- t/t
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com & = GQ/N .
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A variagao da defcrmacgac em fungao do temno esta re

1

¥

presentada na figura II-1, com a tensao aplicada e, apls a

sua remogao.
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ensao ou Deformacdo Ciclica
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0O caso de tensio ciclica seri examinado mais em de-

w

talhe, pois, fol o método de medida que usamos nas experisgn -

Uma forga alternada de frequencia £ pode ser es -

crita na forma:

com w = 2nf , onde w € a frequéﬁcia angular ¢ f a fre -—
quencia de solicitacao.

Devido aos efeitos de relaxagaoc, a deformagfs nio -
estard necessariamente enm fase com a tensdo, e sera dada pela

formula
(11.7)

Substituindo as expressoes (1I1.6) e (I1.7) na equa-

cao (I1.4) obtemos facilmente

o =Jl e (11.3)
com o médulo complexo
: 1 + iwt? ’
JG = LWT2 (11.9)
1 1wt
-1
0 Angulo de defasagem serd dado pelo argumento  do
modulo
woT
tg o= — TS {I1.107
L+wn” °



com 4t = T, T T, € T =7, 7,, senis T 0 tempo de relaxa-
medic, A d passarad por un madximo para z frequan-
CLa
1
w o= (I1.11)
18 1 .
. 8t _ ‘ o
tg bz, 7 = - =D (11.127
had 4
h 2 T 2 T
vy 1 + A
M
k| = M =M =~ : = 3 .| . = Ayt 24
onde Aq = ——— | €& a intensidade de relaxagao, e MN' e 2 -
) xf

sdo respectivamente o mddulo ndo relaxado e relaxado

A - e Py S > S v~ 3 3 P N B R oy
A rasagem fencera para Ze7T0 &4 Darxas = 2itds I

-
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gueéncias. A variacdo da defasagem ¢ estd representada n

~figura II-2, e é devida 2 seguinte equacgdo, provenieante das

locarmos a defasagem tg ¢ em fungao de X
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figura esti representada a va rlagao do valor absolute do modu

sotérmicas™), temos o modulo relaxado M, enquanio gus a fre-
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vadas (condicGes "adiabaticas") o moduia nac rela

xado M' . Nestes dois casos extremds a2s curvas tensio-defor

TI-3., Em frﬂ"wenc1ab intermediarias o ciclo tensio-deforma -
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Figura I11.2 - Variado do atrito interno e mddulo elistico
em fungao da frequencia.
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Figura 11.3 ~ Ciclos tensao~deformacdo.
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supcontramos:

5 ;
. o LT 710 . - N
dW = / gde = dy €4 T Sin D (11.14)

efine-se o atrito interno como sendo a razao en-
tre a energia dissipada por ciclo dW e a energia elastica -

g - N ] h » R l
maxima W alcangada no decorrer do ciclo. Como § = = S0
=

temos:
I
Gy - g —_—
~ = 27 sin $ = A7 O (I1.15)
W
5 . 1 dW - . .. ~
A guantidade = W 2 portanto uma medida do an
LT % -
gulo de defasagem ¢ , que, para ¢ pequeno coincide com a

equacao  (I1.13).
Podemos igualmente determinar o atrito intsrno de um

sistema em oscilacgoes forgadas pela largura da curva de resso

nancia, Definimos entao um coeficiente Q por anglogia -
com o coeficisnte de sobretensao Q de um circuito elétrico.

Num sistema em oscilagoes livres calculamos o decremento loga
ritmico das oscilagdes dlog . Estas diversas guantidades es

tao relacionadas entre si por:

°8 2r W
A eguacdo (I1.13) £ a equacao do coeficiente do a-

- -
Obtemos um pice de atrito interno cujo maximo corresponds a
woo= 1/t . 1t 2 o tempo de velaxacdoe do fenomeno caracteriza-
do pelo pilco de atrito interno observado.
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sentado pela equacao {I1.13) assume forma particularments sin

nles quando se considera a sua variagao em funcio de log w1 .

A condicao neste casc era que variassemos a frequéncia w man
tendo T <constante. Esta equagdo, que & uma equacio de um

pico de Debye, mostra que, para obtermos um pico completo, ne

4 "
107 , ©o que &

T

[ o9
¢4

cessitariamos variar a frequeéncia w cerca

Y

)

com a aparelhacem poT nas usada. Entretdanto
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1mposs
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te uma outra forma de cobtermos um pico completo, isto €&, wvari

ando T e mantendo w constante., Este método & muito impor

¥

tante na pritica e baseia-se no fato de que, em muitos casos,

a taxa de relaxacgdo & sxpressdvel por uma equagao de Arrhenis

onde T & a temperatura absoluta e Vs E, ¢ ¥ szo constan-

tes qus representam o fator de frequencia, ensrgia ou ental -
pia de ativacao e constante de Boltzmann, respectivamente. E
¢ a altura da barreira de potencial entre duas configuracdes,

mo
E/KT ; o
T = 7 e {(11.18;
0
-1 , - . ~
na qual T = v, . A importancia desta e que, N0s
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num amplo intervalo simplesmente pela variagao de temperatura

i g
Da equacgao (11.18) podsmos obter
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de tal forma gue existe uma relacdo linear entre J{nwt e o

~

reciproco da temperatura absoluta. Comparandc as sgquagbes -

e 4

(1I1.13) e (I1.19) vemos que & possivel cbter o pico de atrito

b

interno em funcao da temperatura, e que o formato 4a curva &

]

.2.5 Detarminacido dos Parametros E e T

Para o caso de um pico de Debye, a condiczo de que

Lnwt = 0 no pico fornece a relacgao

[aW]
o
()

e wr ¢ (B/K)(1/T)) = 0 ' S (II1.:

picos, um grifico do 4£n w versus 1/T_ nos fornecerz o valor
de E/%, atravis do coeficiente angular da reta. Ubtendo E,
podemos calcular T, através da equacdo (I1.20}. Este méto-

variarmes 2 frequencia adsguadamente.

Tipm o PER A ia 3 ] T oy ~r
Uma outra forma de determinar a energia ds Ftivacao
= DR O U kR de Debve corres R ™ e 3
2 aLrayves Gad iAargura a0 DRl e HeDVe CoTTresponaLnis a meia
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X/E (11.21)
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Notamos qus a largura do Dico & inversamente proporcional A
nergia de ativacio. Entas, a largura pode ser usada para me-

dir E , desde que saibamos ser o pico um verdadeiro pico de

o
W
o
]
W
[
2]
o

0 2, que o material em questdo se comporte como um
solido anelastico padrido.

Existe ainda um terceiro método para a determina -
cao de E , que'consiste no uso das relacgdes assintdticas ob-
tidas da equagio (I1.13), para valores d mf << 1 2 ot >> 1.

Estas relacoes sao:

[} = tgo - e a 4 <<
tg ¢ tg ¢max 2 w1, para Y 1
e
. -1 -B/kT
tg ¢ = tg ¢ = 2(wT,) para wt >> 1

A condicac wt »> 1 aplica-se a parte do pico correspondente
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a temperaturas baixas enguantdo gue w3

pondente a altas temperaturas. Estas formas assintoticas mos

o
.
w

tram que, para um solido aneldstico padriao, um grafics
Zn tg ¢ versus 1/T da duas retas com coeficientes angula -
res iguais e de sinais opostos (£ E/k) nos extremos da tempe-

ratura.

2.2.6 Defeito de Modulo
Atraves da equacas (11.12) nodemos veriiicar que, 2
diterencga relativs relaxado = relaxado |
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que o dada por A, se iguala a duas niTo
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tg o=, para Ay << 1 . Experimentalmente, o noduls & dezer
. o £ - vl -
. " - t 5 P - 4 -

minado por meio do periodo de oscilacao da amostra, gque € »ro

t

porcional a raiz quadrada do seu inverso. Isto pode ser pro-
vado, considerando o amortecimento das vibragoes livres de um
corpo que apos a excitacao £ isolado de forgas externas. No

caso em que a excitacac & uma torc¢iao, a equacao do movimento

do sistema & dada per

st
e
i
of
1
H

onde i & o momento de inércia do corpo em torno do eixo de tor
¢do, © o angulo de torgao e M, o momento de restauragio. Sabe
mos ainda que M, ¢ proporcional a -og, o =f{c e £ proporcional-
a 9 . |

sim, M, = -K 8 com K proporcional a Ms.

-~

15(1 + itg 4), onde My ¢ o mGdule dinami

!
{
)
O
¥
i

co, € a defasagem entre O e & € a mesma que entre ﬁt e 8,
entdao X = ¥_ {1 + itg ¢) e a2 equagao inicial pode ser escri-
ta

¥
cuja solugadc pode ser escrita como 8 = 6 exp(lut)exg{-ér t)

que substituida na QGltima equacao fornece a relacgio
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Entao, para este caso, podemos escrever

AM/MY = ZA?/PM e conseguentemente

[

AP/Py = tg oo 2. - (Ir.z

)

Portanto, para qualguer teoria de efeito anelastico, € impor-

tante obter o atrito interno assim como o defeito de modulo,e

comparar o5 valores dete

al
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minados experimentalmente. Este pro
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verificar se os fenomenos fisicos po -

dem ser classificados dentro do que expusemos sobre efeitos -

2.3 PARTE EXPERIMENTAL
2.3.1 Aparelhagen

A parte fundamental da aparslhagem & constituida -

: - - . P o~ -~ e - - - - 5
por um pendulo de torgao, figura Ii-4, que basicamente ¢ iden
' {35
. IR - & = . 4 S ey mem e
tico ao concebido por Norton ), £, do tipo invertido, ou
sgja, a massa d2 1Ind
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- . - o~ -
do dentro do criostato, preso a superiicie inferior do prato,
¢ a parte d= equi que fica acima do prate, onde estas

colocadas massas de ingrcia. Devido & colocagie forno-cri

jo¥}
1941

- F 5 ‘ & PPy =
ostato, podemos variar a temperatura de -180 atd 400 °c .

Atraveés de um pequeno motor variamos a distancia das m

=
58]
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de inércia ao eixo colinear com o eixo maior da amostra, modi
ficando assim a frequencia de solicitagao. Sclidarios ao ei-

xo suporte das massas de inércia estdao, um espelho e dois I~

H

mas introduzidos em bol

) LTAE

Jeed

1tamos a amostra. atraves
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fus
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. 50

da passagem de pulsos de corrente pelas bobinas. A deflexdo,

2 seguida por melo de um feixe de luz, proveniente de uma fon
te, que incide no espelho e refletida & registrada no segui —

dor de sinal luminoso. A frequéncia de vibragio & de aproxi-

=ty
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madamente 1 Hz , e a deformacdo da ordem de 10 7, sec
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ra minimizar os gradientes de temperatur
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330 aproximada de 0,05 atmosferas.

As amostras sao presas por duas pincas, figura II.5

saendo uma fixa na parte inferior do suporte do forno e a ocu -

tva fixa a haste girante.
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Figura I1I1.5 - simples




i

L}

(3
s

(3]
[
e
¥
o]
#3
]
231
T
[
JAM]
v
(42
[a N
yot
s
[
Ll

2.3.2a Tenmperatura
Medinos a temperatura atraves de um  termo - par ds

de Chromel-Alumel colocado na parede interna do forno na posi

o

¢y
4}

cao correspondente ao meio da amostra. Registramo-la num

-

"

istrador Multicanal Rikadenki Modelo B:6086 e 0 erro na medi-

)

da varia entre 1 e 2 graus. Obtivemos uma variacgzo linear d

i
W

d

o

i . Gy e . ~ - N i A3 [ ST T A B R T 7
temperatura ¢com 0 tempo usando um regulador SETARAM BT 30

-

acoplado a uma termosonda colocada na mesma altura do termo -

par, mas em posicao oposta.

A sencide amortecida, que representa o compaortamen-

& &

[4

livres, € registrada num seguidor

de sinal luminoso SEFRAM e permite-nos o calcule deo atrito

interno § ~ , através da medida do decremento logaritmico
dado por:
d fn (A /A
-~ 1 log e ( 0 nj
£ SOV S - S =
(11.23)
T nw
onds A_ e A 540 a primeira e a n-esima amplitudes miximas
AL

da sendide amortecida, medidas em t =0 e t =nP, 2 P peri
odo da oscilacio. Usamcs o simbolo & para representar o de-
cremento logaviimico (& Y.
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2.3.2¢c Periodo da Oscilacao
[ fop - ";§1 1 Ly - g’/_: e 'f QoA ﬁi no BTyt ey e d o .
Uma celula fotnaletrica ¢ SRCReP: S2EUIAsT 2 51

nal luminoso, acoplada a um Contador Elestronico 5245 L da Hew
iett Packard nos possibilita a obtencZo do periocdo de oscila-

cao num registrador digital Modelo 562 A da Hewlett Packard,

b('\

2.%,2d  Deformacan

¢

onde A_ & a primeira amplitude mixima daz senoide amortecida

0
r 2 meia espessura da amostra
L 2 distancia do espelho movel ao segui idor de
sinal luminoso
£ o comprimento da amostra
2,.3.3 Medidas Preliminares
Apds z construcac do pendulo de atrito internmo,pro-
cedemos 2 sua calibracgac, através de medidas do clédssico pico
e , referente aos afeitos de relaxacao do € in -
tersticial no F_ - o . Cs Te sulta&os chtidos, Do = {0,02 -

L
0,87 eV,

2 3 ¢coefici
de ativaoca o
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san 2 de -10% do fundo de atrito interno.

.4 AMOSTRAS DE LiF

o
i

.4.1 Procedancia das Amocstras

[

s

As amostras usadas ao longo deste trabalho foram iz

- Harshéw Chemical Comaaﬂv (EUA)
- Division of Metallurgical Enginesering Seattle
University of Washington {Dr. Stosbe)
As amostras provenientes da Harshaw eram de dois £i
pos em termos de pureza. O bloco que foi usado para medidas-

de atrito internc era nominalmente de alta pureza [P}, engquan

mo i6nica} eram de fabricacao industrial (H) e apressntavam -

+ b g e b4 1 Gm
um pico de corrente, apos recozimento de uma hora a 600 “C

*

provavelmesnte devido as impurezas divalentes. Algumas destas

ram usadas tamb&m em experiencias de aztrito inter-

ng, Comg veremos adiante.

As amestras enviadas pelo Dr. Stoebe, tambem opodem
ser divididas enm dois grupos. O primeiro era constiftuido de

guinte forma:
30 -~ Quantidade existente no pd da Baker (5-31)
100 -~ 306 ppm existentes no po mais 70 adicisaados no
srescimento atraveés da adicao de Mg Fo{5-100)

frd



400 - adicionados 370 ppm atravaes de fusao no vicuo por
uma hora <om Mg ?2 (5-4900)

500 - adicionadas 470 ppm atraves da adigdo de Mg F, -
{5-500)

0 segundo bloco (S) foi considerado como nominalments puro.En

[y

éb

tanto, apds a clivagem, obtivemos algumas amostras que a—
presentavam pico de corrente termoionica depois do recozimen-
. - 0 o

to a 600 “C durante uma hora. Estas amostras foram usadsas

em sxperiéncias de atrito interno e de C(TI.

2.4,2  Preparacio das Amostras

O bloco P foi irradiado durante uma hora apds o

eator ter sido desligado, para facilitar a clivagem. Obtive-
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liminar o efesito da radiacdo, assim como aliviar as tensoes

introduzidas pela clivagem. Em seguida ao trataments té&rmico

realizamos experiencias de atrito interne, que na
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ram qualquer tipo de relaxacgao, no intervalo de temperatura -~
; s = cq © . .
desde a ambiente ate - 150 "C, sendo portanto, usado este -

ratamento prévio nas amostras P .

As amostras S e H sofreram também a irradiac3o




fer1to

oy

le relaxacao atraves de medidas do atrito interno no mes

mo intervalo de temperatura das experiencias anteriores.

cessidade da irradiacic prévia e as suas dimensoss eram de
3
1,2 x 1,2 x 32,0 mm™.

2.5 ESCOLHA DO INTERVALO DE TEMPERATURA E DA FLUENCIA

DE NEUTRONS

Para a escolha do intervalo de temperatura e da flu

ancias de neutrons, baseamo-nos em experiencias realizadas por.

. eV(lO).

Politov e Driya Estes auteres, utiliz

m

ndo tambem um

orcdao, fizeram experiencias com LiF irradiado -
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com nautrons. As amostras tinham dimensoes 2 x Z x 60 mm” e

e 5 horas a 786°C . & fre
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cial, o atrito interno ara constante entre ~-18% e 20°C . Nas

amostras irradiadas observaram um pico de relaxacis cujo maxi

2.6.1 Posicao de Irradiacio

aes das amostras foram

. . :
As irradiacg a1is5

oo 0, 1 adm o1rd Ta g R T S T
positiveos. Um, chamade guia de irrvadiagao {G.I) na posigas -



as amostras devem ser revestidas de plastico para evitar a €

trada de agua, embora no caso do LiF  isto nao seja de fund

mental importancia visto ser este cristal pouce higroscépico.X
estagao 1 as amostras sao colocadas dentro de um “coelho'  d:

polietileno = enviadas 2 posicio de irradiacdo atraves de
pneumatico. Os fliuxos nas duas posigdes sdo diferentes devi-

do a distancia ao carogo do reator.

2.6.2  Tipos de Radiacao

Qu ndo o reator esti em funcionamento, existem dois
tipos ds ra'iagﬁo presentes, que s5ao: gama, e neutrons, sendo
que es5tes sao classificados,_de acordo com sua energia, em
termicos, epitérmicos e rapidos. Com o reator desligado so -
mente a radiagao gama persiste, emitida pelos produtos de fis

sao. Se guizermos examinar separadamente o efeito de cada unm

dastes tinos de radias

w{}
e

0 sera necessario procedermss de manel
Por sxemplo, se o interesse for pela radiacio
térmicos, como € o caso do presente trabalho, bas

s duas irradiacoes: uma em condic®=s normais

e
as amostras com Cd que, devido 2 sua se -~
= 3 1 ; ; g i (58\3 2 g 2 ol
cao de chogque elevada para neutrons termices ‘., permitira -
g " e A A A ey e 5 (39)
so 0s rapidos e quase a totalidade de gama .

-

entre o comportamento das duas amostras sera devi

trons térmicos, admitindo-se que o efeito das radiagdes saia-



%7

Ma estacao 1 o £luxo de ansutrons térmicos £ de a-
2

17 } .
roximadamente 3 x 1077 n/cm” seg, enquanto gue na guia de

9]

e

b

irradiagao 1.8 x 10 3 n/cmzseg“ Estas medidas foram feitas-
pelo Laboratdorio de Metrologia Nuclear da coordenadoria de FI
sica Nuclear do IEA . O erro estimado € de 5%, adotando-s=z o
espectro de distribuicao de energia dos neutrons apresentado

. 4
por Beckurts - Wirtz' o),

2.7 VARIACAO DO ATRITO INTERNO COM A AMPLITUDE

figura II-6 apresenta a variacao 4o atrito

:1::«'

ks

=i

ot

4]

)
i

no em funcio da amplitude de deformacao de uma amostra P
apds a irradiacgdo gama de uma hora. Verlflramos m comporta-
mento anilogo tanto em amostras recozidas cComo nas amostras =

irradiadas com neutrons, Observamos que a vaviaczo do atrita

interng € 2 mesma tanto para deformacdo crescente como decres
cente. Podemos entao concluir que o atrito internc niao £ de-
3 o 1 oy (41) + - )
vido azs deslocagoes , resultado que concorda com o trabsz -
e v 42
lho de imshlmlzu( ).

2.8 EFEITO DOS NEUTRONS TERMICOS

Bt - - - - :'- F
Apos o tratamento termico descritec na sub-secdon 2.4

as ampstras da se

AMOSTRAS P -~ um minuto na
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Figura I1.6 - Atrito

10 SR
AMPLITUDE DE DEFORMAGAO X 10°

interno em fungio da amplitude de deformagio,



P 4 "
A0 nfem™Y.  Nesta irradia

das dentro de tubos finos de

co. O resultado da experigéncia estd representado pela cu
va a da figura 11-7. Numa segunda irradiagao, usamos

mesmo tipo de envolucro para as amostras, mas entre © tub
maior de quartzo e o plastico, colocamos uma folha de Cd
de 0.Z mm de espe essura. O tempo de irradiacio foil de 30n
nutos & o rvesultado esta apresentado pela curva b da figu

Ta II-

AMOSTRAS S - um minuto na guia de irradiacao colocadas

num porta-amostra de polietileno. Nao apresentaram nenhu

AMOSTRAS S-400 - um minuto na estagac 1 {flusacia -1,8

2 - - . . =
x 16 n/cm”) tambem nao apresentaram efeito de relaxacao

2.9 ESTUDO DOS DEFEITOS INTRODU:

I3
4
[
o
€2
o
e
t-"'(
S
wd
e
]
o
2
b
-

Quando se introduzem defeitos em soclilidas, seja  po
dopagem, irradiacgio, ou outros metodos, & importaate que 5
saiba gqual a sua estabilidade em funcao da tempsratura. A re

posta desses defeitos quan do solicitados de formas diferente

OQ

crande valia na identificacio dos mesmos. AS ex

- 3= A gy ey 3 ; T vl SO 3 F e R
sando a estacao 1 durante 1 minuts {fiuenciz ~1.§ % 107 nicem
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e, em sepuida, medidas ds atrito interno 2 pericdo da oscila-
cz2o em funcgao da temperatura, Para verificarmos ¢ comporta-
mento dos defeltos com a Lvmseiét , Submetemos a amostra a
recozimentos isdcronos de uma hora enm temperaturasyﬁ osmpreandi
C . Todos estes recozimentos fo -

ram efetuados "in situ', isto &, com a amostra montada, e o

s

tempo para voltar, das referidas temperaturas, até A tempera-
tura ambiente de alguns minutos.
Na figura II-8 estao apresentadas as seguintes cur

vas, gue Tepresentam o comportamento do atrito internoe em fun

@y

curva a - apds irradiacio
1 . s}

curva b - apos recozimento a 1507°C
‘ . 0

curva ¢ - apos recozimento a 250°C

] = e O
curva 4 -  apos recozimento a 270°C

Na figura 1I-G, as curvas a e b representan, spectivamen-
te, a variacio do atrito interno e perfodo de oscila aczo em -
fungdo da temperatura, apds o recozimento a 50°C .

O préximo passo foi V8flflLa mos se o pico de rela-

xacao correspondia a um pico de Debye, isto &, se pocdiamos as

socid-1o a um processo de relaxacdo simples. Para isto, atra
v&s dos resultados anteriores, construimos os graficss de
D o =) -
zL/PM e de 6@1 60
em funcio da temperatura de recozimento. AP/P rapresent
a variacao do periodo de oscilag figura 1I-9, sobrs o peri

o correspondente ao maximo do pico de atrito interms, e &, -

- 85 © maximo do pico, deduzido o fundo. Os resuitados es5-

e o e oy T e Fadhd T PO 1
apresentados na £figura  II-10, curvas a & b,

/
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SRR TE S PR Confrontando as equacoss {I11.22) ¢ (I1I.18) vaori

ficamos que as duas quantidades deveriam diferir de um fator
7 . Concluimos portanto, gqus o pico ds atrito internc nio -

corresponde a um processo de relaxacao simples, caracterizado

jod]

por um Unico tempo de relaxagio e uma inica energia de ative

cao, e que os métodos discutidos neste capitulo para a deter-
minagdo da energia de ativagdo nao sio validos. Uma das amos
tras que foram irradiadas como descrevemos, foi guardada por-

Tres messa

}

1

s temperatura amblente e n:

i
Qas

= 5 0 apresentou nenhum =-
£ 3 - -y . . 3 o
feito de relaxagao. Istoc demonstra que o defeito se recoze a

2553 temperatura.

2,10 EFEITO DA DOPAGEM - AMOSTRA S5-400
Zstas amoStras conforme mencionamos na sub-segiao - -

2.4.2, nao sofreram a irradiacao prévia de gama. Para obter-
mos o maior nimero de complexos dipolares impureza-vacdancia -

o~ . {5,29) . . .
cationica - ° messes cristais, submetemo-lo0s a um recozimen

e e IS o . - -
~to inicial de uma hora a 400°C, seguido de resfriamento rapi
do. Apos este recozimento, realizamos experiéencias de atrito

interno, nic verificando nenhum esfeito de relaxacido num inter

. n o \ .
valo de temperatura de =~ 120 a 50°C , curvas a e b da figura

de vinte e guatro minutos, ndo provocou nenhuma alteracio.

Fa
3
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2.11.1 Consideracoes Gerais

Fy

j
rF
bt
Sy

Todas as experiencias que realizamos at gora fo —

-

2m feitas com montagem simples, figura II-5, isto &, admitin
do solicitagido das amostras sO em torcdo e a validade da equa

cao {1.10)}. Em face dos resultados obtidos com as amostras -

a
o~

¢}

8-400 e 3 incerteza até hoje nao esclarecida sobre a posicio

o

‘4’:’
Ee

relativa entre a impureza divalente & a vacancia cationica,:

s
31

n ou n~, resolvemos introduzir uma solicitagac de flexao
nas amostras. Optamos por uma montagem dupla, ou seja, duas
amostras ssparadas igualmente do eixo de torcao do péndulo, -

conforme figura I1I-12.

f=3

amostras
» JAN

"\\ /é%%zzgwmmﬂwzwm

pingas

O e

Figura I1.12 - Montagem dupla

1

1) Uma expressiao analoga a equagao {I.8), mas levando em <on

748 s E. v 5 3 3 - e
sideracao uma tensac unlaxia Young,

L0y
(€41
N



E vantajoso usar as seguintes combinacoes

tantes 5..
13

wn
i1
wn

s' = 2(5 -5

Sl? e 51

7N
[
rerf
o
S
Wi

R

onde S' & o inverso do mddulo de cisalhamente para uma ten-

sao de cizalhamento no plano (110) na direcgao

gual a 1/3 da compressibilidade hidrostatica

3
e em presenca de relaxaciao, as equagdes {(I1.10)

. . . . -
"reacao', isto =, transformacac de di
-yarsa nA~ svista ant:(} ‘*Olqvlr‘:g }1‘
A Dk oy da<lsg <o M I O &7 - [5:9 L < Fo G »:;VL L

o 4 1 - - o
Alem disso, devide a montagem dupla s

20 nao provoca ae

- 88)

[170] e 577 i-
(43)

N

; 3
n“ mara o
g . o
arica e 485
s que exists
o Tino

(I1.27)

(11.223)

nhuma -



Podemos verificar que, sz aplicarmos uma tensioc uni

axial na direcio [111] no cristal, a eguacido (II. 28) sera i-
I

déntica a equagao (II1.27}, a menos de um fator 1/3. Terzamos
antao 66_1 = §S = 3 g1 0 que significa que,em ter -
= 10\,> LJ<111> e &> -~ £ q * ¢ o A

Z
mos de relaxacao uma tenszao em torgao com e€ixo da amostra na

ni-axial segundo a direcdo [111]. Podemos verificar ainda -
. ~ . 3L - .
que, se os dipolos forem do tipo n~, isto &, dipolos tetrago

nais <100>, 85 = 0 este tipo de tensao, pois as tres ori

o]

ar

{9

0 i

acOes possiveis para o dipolo formam angulos iguais com a

direcao da tenszo. Portanto esta néo!poderé Separér as ener-
gias livres, e consequentemente as ocupagdes das trés orienta
¢oes do dipolo. A experiencia representada pela figura [T -
-11 confirmaria estas afirmacgoes. Por outro lado, uma tensaoc

uniaxial na direcdo do tipo [100], para este tipo de dipolso

apresenta 45’ 7 0 e portanto € de se esperar relaxacio., ES

tensao seria trodhz1d através da montagem dupla.
2) Da equacgao {1.8), variando o eixo da amostra podemos ob-

ter §G = £ (85') para direcoes do eixo

[

a amostira -

diferentes das do tipo [100] e consequentemente esperar
relaxacao. Entretanto, seria necessario cortar as anos-

tras o que nao tinhamos condicGes de fazer.



- . Do
Angs o recozimento de uma hora a 4007C, mantamos -

& o

duas amostras de mesmas dimensoes, conforme figura II-12, 35
resultados da medida estao apresentados na figura 1I-13, onde

as curvas a & b Tepresentam a variacgao do atrito interme
do periodo de oscilacgZo em fungao da temperatura, respectiva-

mente. Observamos a existencia de um processo de ralaxaciao.

5.
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METODO DA CORRENTE TERMOIONICA (CTI)

C metodo da corrente
(5

pood

[tn]

c)\
"‘\
V

poT Buccl e Fieschi em

iir-se a corrente de despolarizagao -

CA‘

nsiste em mec

de um dielétrico quando o mesmo € aquecido apds ter side pola
rizado. A pola k izagldo € induzida através da aplicacic de um
campo elftrico, a uma certa temperatura e em Seguida, o diele
trico & resfriado rapidamente com o <ampo aplicado. Apds des
ligar-se o campo, o dielétrico € aquecido com velocidade cons

os dipolios por meio de um campo eletrico E' a uma tfemperatura

seguem Se desorientar. Suprime-se entdo o campo elétrico e a

&0
o,
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Pt
o

N E 3 P R | RO 3 o s ~ . - EAg L
Dorouma »/'QLJLIJ&G.% da aqd?:*::}.menco constante, oxiam-se exonl

—d P{T)

S
-
-4
L
]
N
Fimd
Ea
®
Feed
Ny

dr

Mo caso de um (nico tipo de dipolos niZo interagen —
{cinética de reorientacio monomolezcular) ca acterizados

um tempo de relaxaczo da forma:

citando ({III1.1)

on

N

Ad

ja ¥
(D

2 $ k] T

R E 1, 5 oL
H.-Z = exp(- ——) exp [- —— [ exp(- —=)aT'](II1.3
3 ”Ty T, kT Tob TO kT

4

2 o numero de dipolos por unidade de volume, u

633

o momentc dipolar de um dipolo, E & a energia de ativagao e

(o

dT/dt =2 velocidade de aguecimento.
4 analise da corrente de despolarizacdo permite ob-

PR 3 st 1Mo . 3 o,
a partir de uma unica medida, os par

olo estudado, iszto &, E e 71_ .

métrice, cujo maximo esta situado & temperatura T, dada

1
ol
fane
st}
Yoot
[
ken
it

)



= uwo E’ Tt D
P30Ty 4T = My Ll - exp —————— ]
s - . - . -
e 5 k1 D i1 D:}
onde t_ ¢ o tempo de polarizagio a temperatura T_.
t ¥

A verificacgao da lel de estabelecimento da polarizagao en

funcao de t permite controlar o carater monomeolecular

s)
da cinftica de desorientacao dos dipclos e d& 2o mesmo tanm

!

po uma medida direta de T(T_ ) . Este

ot

ambém pode ser de

uzido da expressao (II1I1.4) se E e 1t forem conheci

A energia de ativacao E pode ser determinada schre todo
o intervalo de temperatura coberto pelo pico. A cada tenm

peratura tem-se, de (I11.1)

-4 P(T) PIT) P(T)

ostra a

4

¥

3 & a polarizacado que ainda resta na az

log j'(T) = constante - (E/XT) (I11.5)
sobre todo o intervaleo de temperatura cobertoe pelo pico.

on
[
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3.1.2 Ce

. B N | . Eal — - 3 . - o
iculs dos parameitros Ccaracteristicos da <orrente

L
(s
v
-

moionica.

441 )
0 pfagrama( 7/ usado para

98

Lt

£

o

S2rerminacao

4gs params

&

3
M’}

tros das curvas de corrente termoionica baseia-se na teoria a

g

resentada na sub-secao 3.1.1 . Sabendo a temperatura do ma-
ximo da corrente termoionica (equacao I1I1.3) em di{T)/4T= 0,
‘calculamos uma sdrie de pares de valores de E e 7 usan-
do 1I1.4 e verificando em seguida qual destes pares melhor

> . ® . * e 2 - " - “‘..a-. - ey
213125”::’3. & curva experlmental com o minimo desvio -‘.‘{uﬂdzc.z.li.,u e

quagac IT1.3, usamos em todos os c2lculos, a anroximacdo su
. e s (45) - ximacio. &
gerida por Sguire . Esta aproximagao e
T exp(- E/XT)AT' = T exp(- X) [(X + C)/ (X" + C,X + C.)]
I expi~ n/xi j 1 s*\p("‘ ) LA T ;1}/(; Toad ‘2
T
0
onde X = E/KT, Cl = 3,0394, CZ = 5,0364 e C., = 4,1816 e
& valida para valores de X > 10, o que & verificado no nosso

Por Gltimo, comparamos a Cﬂrrente experimental e cal

do desvic m2dio correspondentes a curva experimental gue anre

sentava © menor desvio cuaﬁratlco meédio. Os resultados estio

apresentados na sub~-secao 3.2.8 , figuras III-11 e ITII-12 .
A linguagem emprzgada foi Fortran IV para o computs
dor IBM/370.
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Figura I1I1.2 - Circuito elétrico de medida da corrente

termoidnica,

A tensio de polarizacao & fornecida por uma fonte
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Z.2.2 Cristais utilizados em corrente termoionica
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: nove S \ o=y e o Y L
das a 400 “C opara comparagao com resuitados de atrito inter

mentos foram efetuados no ar e o resfriamen-

to até a temperatura ambiesnte demorava de dois a tr®s mi

o

utos

Em seguida foram pintadas com grafite para melhorar o conta-

3.2.3%3 Polarizacac das amostras

Pol

o

rizamos as amostras a aproximadamente - 50 oc
ou ssja, um pouco acima do pico de corrente termoionica. Ve-
rificamos que uma ligeira variag3o na temperatura de polariza
cao nao altsrava a curva. O tempo des polarizacao foi de tres

minutos e a descida até 2 temperatura do nitrogénio liquide

escolha da temperatura e tempo de polarizacaoc e do campo apli
a 3 . - ?"*{:8} 5 . Ey ;
cadocado foi bassada no trabalho de Laj que Tamiem  usou

4 . <y « B 1 3 A o o - o
menta. Consideramos estas resultados como obtidos ange cda oy
- e A R . 1y - BN e - P S o - g

radiacac. A oAnmnstra §-100 Serviy Come padiac, Dols naoc fi-
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tidades de presentes em nossas amostras, mas admitl
-
- o ‘.:}} i 1 2T YT ™y 1:; A
mos que a impureza principal e o magnesio.
A e o e e ey v E o~ - P
Algumas amostras § apressntaram uma corrente anro
s 3 7 1 =15, PP 1an S a4 - pet
Xximada de 7.10 Ampares a - 100 "C e esta corrente nag sa

modificou at? proximo a temperatura ambiente:. FEsta discrepan
cia aparents entre amostras do mesmo lote (S} pode ser ex-

plicada em termos da distribuicao de impurezas durante o cres

cimento do cristal,

Para a escolha das fluéncias de neutrons térmicos ,
) &3

baseamo-nos no trabalho realizado por Petiau , que

[©]
o]
et
o

!

).u.
U‘J

dou vs efeitos de irradiacdo com neutrons térmic cos em cr

ta-

f

is de LiF puro e dopado com magnésio, através da técnica de

relaxacio dielstrica. Para fludncias superiores a aproximada

¥

1 2 e .
mente 3.1077 neutrons/cm”, ela observa a existenciaz de dois
dominios de relaxacao, um a frequéncias baixas = outrgc a al-

tas fregquencias. Faz um estudo da variacgao destes dominios

COom recozimentos suc5551vo3 a temperaturas co preendidas en-
~ - o
tre 138 ¢ 3500 C.
As fluéncias de neutrons térmicos gque usames em nos
, . S 2 l7 . feml
sas amostras variaram de 10 a 10 neutrons/cm~. Na ta-

'...s .
i«ﬂ
1
Q
[N
o
Q
{3
4]
e
4]
o
q
e}
3
ui

bela I estiZo colocados: local da irrad

i 2 o~ X
-~ A “—~ ~ L TR 7 Ty - ey ey
2 LOCAL FLUXOn/cm™s) TEMPO(s) FLUEBNCIAIn/cm ™)
g T2 74
frm g LTS Aod ~ e Ty L
;Ebffi:gf} 1 J»)Ueir} G L. F e il
i s
: A An = R
L300 5,8.10
4 17
NEREN 2 e PR~ T oy~ o oa
Guia de irradiacao 1.8.10 1,3.18




3.2.5 Resultados anresentados pelas curvas de corrsnte

termoidnica apds a irradiacio

Ty BT 4 2
FLUENCIA: 2,7 x l@“;neutrons/cm

A3z amostras S que apresentavam uma corrente de
a3 s s " s : ” -15 , - -
fundo aproximadamente constante de 7 x 10 Amperes apos o

recozimento, nao apresentéram nenhuma alteragdo com esta irra
diacao.

| As amostras H apresentaram uma ciminuicdo na al
tura dq pico {curva bvda figura 111-4) em relacZo a curva ob-

tida apds o recozimento inicial (curva a da mesma figura).

~

FLUBNCIA: 5,4 x 1013 n/cm”

As amostras S apresentaram uma diminuicao na al

tura do pico {curva b da figura I1I-5} mas ndo podemos afi

B

mar quantos picos existem devido 4 baixa resolucgdo dos mesmos.
Nas amostras H o pico praticamente desaparece -

{curva b da figura III-63).

2
FLUBNCIA: 1.3 x 10t n/em?

L
)
\

iagao, tanto as amostras S como

o3
joW

pOsS esta irra
as H apresentaram dois novos pilcos: um a baixas temperatu-
ras e outro aproximadamente Z-mesma temperatura gue o pico e-

xistente apds o recozimento in

~

cial, curvas a da figura 11%1-7



Para observarmos o comportamento dos defeitos exis-

-

tentes ap55 a ifradiagés, com a temperatura, rveallzamos wva -

rios recozimentos de uma hora a temperaturas compreendidas en

A figura III-4 apresenta as seguintes curvas, para

T
- . . 14 2
uma amostra H  (fluencia - 2,7 x 10 n/cm”) .,

(e}
~a ; ~ - R oliatd
curva o« - recozimanco 15070

{4
gw]
Oy
1%
i3
J66)

. RSN <P
recozimento a 300°C

[ ¥
i
o
o}

Oy
i

curva
oy - o 01
curva e - apos recozimento final a 600°C
A figura TII-6 apresenta as seguintes curvas, para
- areq : ] 15 2
uma amostra H {(filuencia - 5,4 x 10 n/cm”).
' - . ’ .. PR
curva a - apns rec¢ozimento inicial a 600°C

- o 0
curva ¢ - apos recozimento a 1507°C

- . 2nn0
curva d - apos recozimento a 300°C

- . 0
curva e - apos recozimento a 6007°C
A\ figura III-7 apresenta =&

seguintes curvas, ©Dara
) ,

uma amostra S (fluencia - 1,3 x 10 n/cem®) . Todos

A
[»]
n
!
4]
¢
o]
i

zimentos para esta amostra, tiveram a duracao de 30 minutos.

&

- . a0
curva b - apos recozimento a 15307°C

. by o - . Y enDm
curva ¢ - apos um segundo recozimento a 1507C

. o
curva d - apos recozimento a 300°C

@]
-t
L
<
)
16}
1
W
g
(@2
W

. e e}
recozimento a  500°C

Nao apresentamos nesta figura a curva referente ao

o s - N - AnS e -~ - P > A -
recozimento efetuade a 400°C porgue nao apresentou nenhuma-
) W,m«‘r“;ss 18 “orTrente r?;) {:1-,‘-1(':‘ "ng"‘-@ ‘?”f‘\’?‘;\“ﬂ’g’?}g A o ST Y 2y R Yyt e
FAT1LACE na <Lorrente 42 rindg nesty rnTervads 4 Jemteratuara,
/\A P £ iy 1Y gy B . Ty o e T we s
a5 s5eguinues JQurvas, DAl a
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I . Os picos 11 e TI11 sao agueles que aparecem nas amostras -

17 ;
de 1,3 x 10 nfcm™, sendo que o pico

~¥

II esta localizado a temperaturas mais balxas.

TABELA 11

§

f’ )
EAMGSTRA PICO ENERGIA DE TEMPO DE N? DE CURV&S%
- ATIVAQAO (eV)  RELAXACAO (seg) LEVANTADAS

. -14

§ H I 0,65 = 0,02 (5+2) 10 12 ;

' N k4 ~ P i) - w s "14 : E
S 100 1 0,65 = 0,02 {4233 10 = 3

Y 1T 0,32 0,01 (5+3) 1078 5 5

1078 4

o
N
LI e

W
bt
P
Low]
(93]
(9]
I+
O
<O
fonad

(s

Nao relacionamos o pico III na tabela I1 porque nao
se ajusta a uma curva de corrente termoidnica correspondents a

sua resoluczao foram in -

&

on
)

um unico processo e as tentativas

<
}

11-11 e 12 esta representad

Fout

Nas figuras

a a diferen
ca percentual entre os valores calculados e experimentais da

k3

corrente termoionica em fungao da temperatura para os picos I

e I1 , respectivamente.
Podemos verificar agora gque a imposicgac feita por

Squire sara a validade da aproximagao da integral, ou se-
ja, X > 10 , & satisfeita., De fato, temos para o pico I,

= 0,32 : -

E/XT = . = 721 e para o pico I1I

o

ca
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4,1 DISCUSSAD DOS RESULTADOS

As experiencias iniciais de atrito interne, figuras
I1-7(a) e 11I-8 , confirmam a existéencia de um finico pice,apds
3 .y a d oy : H 3 15 s L .
irradiacao com fluencia aproximada de 10 n/scm”, npum inter-
. - 0 -
valo de temperatura desde a ambiente ate ~1507C. Enbora a

demonstram gue 0S5 responsavels pela forma

feitos, sao os neutrons termicos. De fato, analisands a tabe
R 5 4 ¢ . . Sy i .

la 111 verificamos que a contribuicao dos neutrens in -
termediarics e rapidos para a reag2o ({n,e) 2 de apenas ....
6,52% ao passo que a de térmicos 93,48%. Como a irradiacidoc

com Cadmio Dbloqueia os neutrons termicos, & de se asperar -
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- : o L s . o
Va5 por questao de clareza, mas pelas esxperiencias realizadas

~ s ey e . e ‘ E 120t . Y 4 3
podemos afirmar que, ate aproximadaments 150°C , o nimero de
- _ . . ,
defeitos aumenta, passandn a diminuir em seguida e nas seando
i dm der ot Sarml PRI DN 270°¢ Doy on+ o A am
mais detetavel a partir de -2 C . Para entendermos gste -
- . L s s s .
comportamento, e conveniente subdividirmos o intervale de ten

}“‘

peratura em trss regioes. A primeira, entra a temperatura am

4 . PN e -
oiente e aproximadamente 150°C , a segunda ate proximo de
0

~+

!

C e a terceira, acima desta ultima temperatura. Resta

-nos saber agora, qual & a estabilidade dos diversos defeitos

‘criados durante a irradiacdo, nestas tT3s regices.

la. regiao: Engloba parte da faixa

{3a

2 temperatura onde pode

)
igo’

s

v

ocorrer a liberacao de esletrons (ou buracos) ar

madilhados. Sabemos que, parte da energia depositadz no cris

tal durante a irradiacao, e armazenada na forma de %ietrmns -

- - R
e permansceraoc ate serem recapturados ou recon

o
bt
L]
[
"
41
=
i
0
it

- .y o - -
com buracos tambem armadilhados, com a possivel emlssaoc de

luz. Existe ainda a possibilidade de um tunelamento dos ele-

) - .. .
N & ;o " o
trons para centryos de recombinagao proximos, sem 4 passagem in
R— 135 . 5 ' b R " = 1 z b
termediaria pera a banda de conducao. A probabilidade de o -
- . - ~ - )
correncia desies processos, COM excecao do tunelaments, e de -
1 Tes o e ; .. | 1 : P . - -
nendente da ftemperatura 2 pode produzir o que se chama curva
Ay et oo ~:( T ey T1ims maomr ;mnwﬁ T S e T PITIY C A% CUTVAS .
L 2emissad Oy Tormolumineloeiicia., a3 30servax as 3 Vah o o
. C . . et 28480
de emissao, © I%-1, para gristails de LAiF ’
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carvemos que existem pelo menos dols picos  termoluminescentes
P . T B | - oy . - ey oy P T i . s als) p “.'
Compresndidos entre g temperatura ambisnte e =~ 158 ", 2 gus
estes aparscam em temperaturas diferentes para as amostras pu

ras e dopadas, Fmbora estas amostiras fenham sido irradia —

das somente com radiacao gama, acreditamos que para a irradia
¢aZo com gama e neutrons a situacao nac seja muito difsrente .

Neste sentido estamos fazendo experieéncias para esclarecer es
te ponto e, experiencias preliminares confirmaram este fato ,

Isto significa que, em termos eletronicos, alguns defeitos cri

O
-
[
wf

irradiagao estido se modificando nesta faixa de tempe
ratura, e o mais importante, que estes defeitos sag diferen —
tes para amostras puras e contendo Mg. Geralmente, quando
uma certa distribuicio de carga € modificada num cristal idn 11
co, ha uma relaxacdao para um novo estado de equilfﬂric. Esta
relaxacao, embora provocada por mudancas eletrdnicas, &€ tam—
bém, em geral, uma relaxacido eldstica. Poderiamos entio adni-
tir que, um defeito inicialmente nzZo interagente com a tensio
aplicada, passaria, com esta transformacgao, a possuir um cam-
po de deformagao que interagiria com a tensao externa.

Za. regiaoc: Ainda compreende uma faixa de temperatura onde,

Ag"
3 40
dependendo da pureza da amostra( ),

picos de termoluminescencia. Agui, entretanto, sabemos que

. . (47)
as vacangias <a 5
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contradas pela variagao da distancia da vacancia aos gutros

»(“)

{

componantes do complexe on pela migracgao nara s deslocacgoes.
Isto provocaria uma diminuicao no numerc de d=feitos partici-

pando da relaxagao anelistica.

Q

.

3a. giao A partir-de 300

“J

~ 0
T
~3

[N

e

{3
=

o
(O3}

em tambem migrar no cristal 7,

a analise ainda & insuficie

~+

5

3
e+
[¢)]
.l
]
-
w
%]
job)
o
(¢}
4
3
O
193]

tri

o tipo de defeitos que participam do processo de relzxacao.Po

demos tentar obter informacOes adicionais através da analise

i~ » o a N
-3 o ~ P - -y A 4o - 3 o -~ o~
A4S Curvas Jde vdriacaos « atrito internn & do nerioda de osci

lacdo em funcgio da temperatura, do proprio trabaliho de Poli -

(20)

tov e Drivaev

lor da orden de 0,30 2V Sabemos entretanto, que esie ciicg

lo nio & correto por nio se tratar de um pico de Debye.
Politov e Driyaev admitiram em suas experismcias -

qus o pico observado apds a irradiagﬁa com neuctrons tinha a

sua origem em vacancias, sendo devido ao mo?1megto dz  pares
de vacancias num campo de tensao. Para confirmar esta suposi
can, 2 sabendo gue a radiacio ultravioleta destroi aglomera -
dos de vacancias, irradiaram as amostras durante 5 horas oh~

servando em seguida um zumento na altura do pico, o gue repre
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R . . . -
£ 0s a sxistencia de um pilco de airito interns, cujo maxi-
B
P U ey ] P . oy g D - g, PR & -
mo corresponde a uma temperatura aproximada de -~ 18 TC, Este

pico, embora pouco resolvido, pode ser confirmado pela varia-
¢io do periodo de oscilagao, curva a, da mesma figura. Esta
relaxagdao n3ao aparece emmontagem simples, O que sugere a posi

- , - s 3 ~ .
cao de segundos vizinhos (n”) para o complexo vacancia cati

onica - impureza {sub-secido 2.11). Uma outra confirmacdo po

de ser obtida se .usarmos a equacgac de Arrhenius e nos base
; . (8) s (5) R
armos nos trabathos de Lai*"’ e Pestiau‘’’. anglisa~

ram seus complexos com técnicas diferentes, corrente termoid-
nica e perdas dielétricas, respectivamente. Dos valores obti

dos por Laj para a energia de ativagao e frequencia fundamen-
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tal, e sabendo que o maximo do pico de atrito interns corres-
ponde a wt = 1, a temperatura do pico corresponde & - 3¢,

curvas de relaxagéo dislétrica em tLPCEQ da freque sncia, para

correspondente 2o maximo. Estes valores juntamente gom o va-
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cZn dielZtrica, ou vice-versa, dio um valor aproximado para a

nora este



cdo do pico em temperatura, 0 que realmente se confirma. Alénm

feita, na gqual admitimos que a amostra, embora de segao reta,
estaria sujeita a um cisalhamento puro (sub cao 1.73.

Como fol exposto na secdo 1.8 , 2scolhemos a técni

ca de corrente termoionica, embora outra técnica que poderia
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e relaxacag disletrica. A Lrrergnta prin-~
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cipal entre estas duas tecnicas diz respeito ao campo aplica-
do, sendo este continuo na primeira e alternado na segunda
Duas razodes podem ser citadas para o uso desta técnica: a teo

. . 33) g
ria de Nowick e Heller( ), que fizeram um estudo sobre dipo-

los eletricos e elasticos dando maior enfase aos ultimos, e o
N 3 hd P (S) 3.7 a3 5 F oo A N 1
trabalho de Petiau ., aque utilizou monocristais de LifF  do-

e irradiados com neutrons, e o5 23tudou atravss
de relaxacido dielétrica (sub-segio 3.2.5).

As amostras gue nao apresentaram variacio na corren
ud o

te de fundo, tanto apds o recozimenteo inicial como am seguida
o~ . ) 2 s - -g 14 7 o Z T .

a irradiacido com flugncia de 2,7 x 18 n/cnm”, lsvam-nos a con
cluir que, ou o nimero de defeitos criados pela radiacic 2 in

suficiente para ser detetado ou esses defeitos naoc se compor
tam como dipolos elétricos. Esta hipotese poderia ser refuta-
da pelo fato de que as amestras que apresentaram este compor=

tamento forzm as amostras S, que tambem nao deram srigem a pT



Atd flugsncias da nrdem de iuiﬁ h/c12 oS Tesulta -
dos estao de acordo com Pet131£5)7 Lajiég}? Berge{lg; e ou-
tros, que observaram uma diminuigfo no nimero de complexos di
polares impureza-vacancia cationica devido, tantc a radiacgio

gama como a de neutrons. Laj irradiou os cristais somente -

com gama, enguanto que Petiau e Berge com gama e neutrons.Nao

podemos afirmar, atraves destas experisncias, qual & o papel
desempenhado pelos neutrons, pois sabemgs que a irrvadiacio -

¢cZo no nUmero de dipolos pode ser devida a captura de um 2le-
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e ; 17, 2 ..
Flusncias da grdem de 10 n/cm criam defeitos -

- . . . , o - .
gque dao origem a dois picos de corrente de despolarizagas in-

dependentemente da concantracao de Mg , curva a das figuras

moidnica. O pico II que, apds a irradiacdo, apresenta o maxi
~y
mo a -~ =-93°C, figura III-10, curva a se desloca para -

curva b. A energia de ativacao dos complexos dipolares que
participam do pico II & ~ 0,33 eV . Estudamos =z evglucac -~

, 1 3 JEagi i~ TTT A} o~ Es - b
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Com vecozimentn a  5007°C

| P - 3 v o ~ T
devido ao Mg o, figura 11

-y o -
apalogo ao vevrificado po

(AF), para o3 duais ela
de =~ 0,65 2 0,40 eV . Estes dois dominios foram dete-
1

irradiacao com neutrons para fluéncias de 190 a

i

shservados por nds. Existe um outro dominio de baixas fre —

QU2 aparecs 4903 recozlimanto a ltemperaturas su

N 17 3
L —

W
jis]

periores a 300°C seguido de resfriamento rapide,z gque ndc &
observado em todas as amostras. Este dominio, cuio valor da
enargia de ativacao encontrado por Petiau foi de §,683 eV

estd associado 3 existéncia de Mg e correspondaria ac nosso

pico I . Curisn e Fructus® , usando fluéncias compreendi -
— 16 18 2 -

das entrse 2 w 1D e 9 x 18 n/cm”, observaram rtambem, atra

ves de relaxacioc dieldtrica, os dominios BF g AF, e veri

a lei de De -

temnos de relaxagao. Es-

o5 fazer uma separagiao -

fungao da temperatura - .
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acordo com as medidas de Berge , Petiau admitiu que
estes dipolos eram formados por uma vacancia Li e ums
F {fiusr). Como a mobilidade da vacancia cationica 2
. ~ . ~ . L~ . (28) -
superior a da vacancia anionica , @4 orientacgao

b. defeitos dipolares AF aos quais corresponds uma e-

o de 0,40 eV aproximadanmente., Através

de suas medid

estaria ligzado 3 formacho dos dipolos AF

as, admite que o desaparecimento des dipo-
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feitos. A constante de proporcionalidade & uma constante a-
dimensional da ordem da unidade.
A racdao {IV.1) & portanto muito Util na determina

cao do valor JA necessario para que uma dada concentragic -
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defeitos seja detstavel pelo método de atritc interna. In-
serindo nessa sguacao valores aproximades, corresspondentes 2as
nossas experiéncias, isto &:

0.,

v o= 10 cm™, J = 10 "cmz dyneul, T—Tﬁ = 200°K & A = 10

obtemos § X ~ 10 */C

simetria dos defeitos resmponsiaveis
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mentos causados por reagzc {( n,a. ) para o Li . Ainda ass

encontrariamos sérios problemas devido ao fato de a tensido d
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torcdc ser altamente inhomecgénea, szndo nula no eixo da amos-~
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te termoionica. Para flusncias maiores, <10 n/cm”, o nums
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levera ser mais complexo do que um sinples par de va



o efeito da irradiacao com neufrons £m ne
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ais de LiF . As tecnicas usadas foram: relaxaczo a-
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nelastica e corrente termoionica. Atraves da segunda obtive-
nos uma anaiise qualitativa da impureza divalents pradominan-
te nos diversocs tipos de amostrés, Esta analise consistiu no
calculo dos parametros associados aos pares, impureza divaler

-vacancia catifnica, gue existem no cristal apos tratamento
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co adequado. Estes valores, en2rgia de =2tivacao ~ 7,65

eV e tempo de relaxaczo fundamental - 5.10 ~7 seg, éampara—~

dos com resultados obtidos por outros autores com amostras do
adas com Mg, indicam ser esta a impureza divalante.

As experiéncias de relaxacao anelastica mostraran
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que a irradiacao com fluencias aproximadas de 10 n/em” cria

tras de alita pureza., Entretanto, este pico ja ns
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do se as amostras tiverem uma determinada concentracido de Mg
ou bioguesarmos os neutrons térmicos. Podemos concluir qus, o©

Mg inibe a formagdo dos defeitos anelasticos suscetiveis de

interagir com o nosso tipo de solicitacdo e aue estes tem a
. - 5, . s~ .
sua origem na reacao Li{n,a}T., Experiencisas realizadaa,abos
. . - . - . P
recozimentos isocronos sucessivos ate aproximadaments 270 TC

evidenciaram um aumento no numero de defeitos até proxime de

O

C e a sua extingaoc a 270




= - N 2 ‘el
Para fluencias ats - 10 neyvtrons/om o Unico ataitn
observavel ¢ uma diminuigac do numero de cowy X0S 1WMpuUTeS
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za-vacancia, quando sstes existem onm guantidade detetavel,

Nas outras, nao observamos aiteragéo;
17 z
A partir de aproximadamente 10 neutrons/cm notamos a

existeéncia ds dois picos., O pico
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ue denominamos pico 17,
localizado a'Lemperat iras mais baixas e o pico III  gue
que se situa alguns graus acima do nico I (Mg” T - -
Os wvalores ias‘parﬁmetros refersntes aos comnlexos dipol
s pelo pico 1II sado: ensrgia de ativacic
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nao se ajusta a uma curva de corrents termoionica do tipo
que consideramos, & nao conseguimos resolve-lo. O compor
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des bem determinadas de Mg, Fstas expnerizncizs, 4
vido a solicitacao regada em frequencias madias po

Fazer o mesmo tipo des medidas, com cristais drradiados

. A L A ."17' . i
com flusncias compreendidas entre 1077 e 1077 n/em”.
Em frequencias médias, o problema de fragilidade das a-
mostras para fluencias mais elevadas, nao seria tio cri
tico e, entao, poderiamos comparar as duas técnicas.
Medir a termoluminescencia nesses mesmos cristals apds

$ao para as amostras de alta pureza até tempsraturas de
- AR, | s edaxs) Op - JO b R

aproximadamente 300 “C e compara~-la com a <as amos —
tras contendo Mg, ©para sabermcs que tinos de armadi —
lhas =sxistem e como sz comportam com a temperaturaz. Es
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to do niumero de complexos eldsticos esntre a temperatura
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