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Rasuro 

M edlgdes de dlfração de raios-X difusos permitem pesquisar 

com detalhe os defeitos atómicos e seus aglomerados que s8o 

Induzidos pela irradlaç$o em sólidos cristaUnos. Com  os 

resultados obtidos, pode-se determinar as diferentes configuraçaes 

que os defeitos atômicos induzem na rede cristalina. Esta 

informação ! importante para poder esclarecer como esses defeitos 

se deslocam e interagem com outros defeitos, produzindo mudanças 

ruis propriedades dos materiais. 

Neste trabalho aio apresentados: we  resume das consideraçBes 

teóricas de mftodo para avaliar as mediçlSes com raios-X difusos e 

alguma resultados obtidas com sólidos cristalinos irradiados. 

Abstract 

Measurements of the diffuse X-ray scattering allow a 

detailed investigation of points defects and its agglomerates that 

are induced in solid cristals by irradiation. With the results 

obtained, different defects configurations in the crystal lattice 

can be determined_ This information is of great importance in 

larder to clarify how theme defects migrate and interact with other 

defects producing in such a way changes of the properties that 

show materials under irradiation. 

In this work a short introduction of the theoretical 

background of the X-ray diffuse scattering is presented, together 

with experimental techniques and some results obtained with 

crystal solids. 
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1. IntroduçSo 

A difração difusa de Raios-X nas proximidades do pico de 

Bragg, denominada difraolio de Huang, fornece informaç ea sobre os 

defeitos atómicos e seus aglomerados presentee em estruturas 

sólidas cristalinas. 

Nos  últimos anos, oom avanços tecnológicos dos aparelhas de 

raios-X, detectores, montromsdDres, etc e das têcrdcas de 

dlf ragiio acompanhadas por desenvolvimentos teóricos que permitem 

avariar a informação obtida nas àif raçttes, puderam-se obter 

resultados quantitativos sobre defeitos atómicos isolados e 

pequenos aglomerados presentes na estrutura , cristalina. 

Aglomerados maiores podem ser pesquisados por esta técnica ate que 

eles atinjam tamanho suficiente para serem observados através de 

microscopia eletrendca [ii. 

Lata técnica< possibilita determinar a conoentraçRo dos 

defeitos atómicos e principalmente obter informação detalhada das 

diversas configuraç es que os defeitos podem adotar na matrix 

cristalina. Bata última informado á de grande import/Mata 

tecnológica pois permita esclarecer os diversos m ecandsmos de come 

estes defeitos atómicos migram e interagem com outros defeitos e 

desse modo influenciar posteriormente nas mudanças das 

propriedades fladcals dos materiais. Com  essa informado pode-se 

projetar novos materials que anulam ou diminuam os efeitos da 

irradiado nos materiais submetidos a altas doses de irradiado. 

2. Clonsideraç4ies Teóricas 

Considerando 	uma 	distribuiçáo 	estatística, 	baixas 

oonoentragBes de defeitos atómicos e tema superposição linear  das 

deformaçtles do campo elistioo ao redor de um defeito, a integrida-

de da difraçlro difusa perto dos picos de Bragg, denominada Inten-

sidade de Huang, IH, d proporcional A eoncentraçio dos defeitos, 

c, e ao quadrado de uma amplitude que • dada peia transformada de 

Fourier do Campo de deformado ao redor do defeito, S Cq), i2I. 
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Onde K é o vetor de difração e 'q a distância mais próxima  

entre o vetor' de &fração K e h. vetor reciproco do cristal, de  

modo que q - K - iy f é o fator atómico. Utilizando-se a teoria de  

elasticidade, para avaliar o Campo de deformarão, a expressão CD,  

pare cristais cúbicos, é dada pela relação:  

IH  a C f2 	hV2 ^yC 1) n(1) + y(2) nu)  + yt3) nC3) 
q2 

	

] 

a  

. Onde VG) s5o fatores que dependem das constantes elásticas  

do cristal Ci j, e das direç?fes de q e h. Va  é o volume atómico. Oa 

 nCi) são expresstiea quadráticas dos componentes do tensor  Pi!  que  

define a aço da forca dipolar do defeito sobre os átomos da rede  

cristalina, assim  

nu'  .3 l y^^1 ; Eim Ç 6 ^ IPf'  - ^^ 	̂ ^ 
P 

j 	CS) 
W J 	

t>j l 	 i>}  

finde PLL  - dig.P  j+ C311w) ■ P, caracteriza a forca do  

defeito • também determina a variação do parámetra de rede, a, na  

relação: 

1/2  
SA 	Y ' 	C - ^3^iIç^r^_ 	1 C . P2  
--o . __ ŝi 	. --- 1- 	--- ■  

a 	Ya 	 11 ^a 0̂  +2a12] 	
8 
 Ya(Cii+ =12)  

As• expresstSea  no)  e fCS) caracterizam os desvios da  

simetria . cúbica do campo elástico a longa distância, de modo que a  

simetria do defeito pode ser determinada através de mediçóes de I H  

em direç es nas quais dois dos tras valores de yCi) sejam zero  

(por exemplo q 1 (0101 em dlfração ChO0) da y(i) • y(2) - 0),  

C2)  

2 	 2 	 2  

C4)  

393  



permite assim que cada valor de IDCi) reja determinado. 

independentemente. Com  este procedimento pode-se descriminar entra 

simetria cúbica, com 11(2) ■ 11(3) ■ 0; tetra gonal, caro 1102) • 0 e 

no)  ■ 0; trigonal, com 1102) • O e fiC3) • 0; e ortorrombico com 

11(2) e 11(3) diferentes de zero. 

Para aglomerados de defeitos atsmicos, conaiderrse que apela 

aglomeraç>io o campo de deformaçHo dos defeitos a longa distincta 

se auperimptie linearmente, assim a intensidade da difraçio do 

aglomerado formado de n defitoa atómico., .atar! dada pela 

relaçgo: 

IH ■ n .n2I11
■ C.n.In 	 CI) 

Para aglomerados maiores, a relaçgo (2) se aplica com 

algumas reamt.righes de modo que para valores de q teRR, onde Ito 

 tem a magnitude de raio de aglomerado, a intensidade da difreçSo 

difusa ak dada pela aproxdmaçHo de Stokee-Wílson (23. 

f qii 
I 	C 

▪ 	

f2--- --w Idig.Pl  Omit 	g h ) 	 Cd) 
H q4 

Onde 0 representa uma funçio de angulo. eror 

3. ?a5ania:es Hxperiarentaais 

Para obter uma adequada difraçHo e dlstribuiç3o de 

intensidades no espaço reciproco a! necessária a utilização de 

feixes de raios-X monocromáticos de grande intensidade, amuo COMO  

o uso de a oetraas monocristalin■s. Por estas oonsideraglfes, 

utilizaamrs■ aparelhos de raios-x de 6 kW de potarola ou mods, com 

aarodo rotatório e com capacidade  de produzir feixes de 10 6 

 fótone/segundos ou mais. Monocromadores de óermalnio e quartzo , 

curvados, aio utilizados para selecionar e enfocar aas radiaçães de 

MolCaai  e CuKai, respectivamente, e o feixe difratado peia amostra 6 
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avalizado utilizando de. tectores proporcionais ou oetectores 

aensiveis a posição. Um arranjo do sistema de medição e6 mostrado 

esquematicamente na fia. 1t9] 

As mediçbfes de variaç$o de parántro de rede , 4a/a, a$a 

realizadas utelizendo-se a técnica de Bond [33, a qua' com 

amostras de alta qualidade cristalina atince resoluçnes da ordem 

de 10-5. Considerando-se que a concentraçdn total de defeitos 

atômicos nos aealomerados corresponde a variarão do perãmetro de 

rede cristalina, com a relar,lio (4) pode-se avaliar o valor médio 

de número de defeitos atômicos por aglomerado, (n), através da 

relaçdo: 

<n) e C7) 

4.,Aelicaçóes 

a) Defeitos atómicos 

Muitos sólidos foram estudados apes irradiaç8o com elétrons 

de 9 MeV de enraia e temperatura de B K. Nestas condiç$es sáo 

prodLmidos principalmente pares de Frankel, intersticiais atômicos 

e lacunas (vaclncias). dor a dlfraçáo de Huang as  obtêm 

principabeente intormag2fes dos intersticiais jb que a intensidade 

ditratada por eles é aproximadamente 20 vezes maior que a 

ditratada pelas lacunas [a]. Oa dados experimentada das lacunas 

foramen obtidos por outras técnicas, tais Como difusAo e 

resfriamento rápida (quenching). 

Na Tabela i s$o mostrados alguns dos resultados obtidas em 

cristais de estrutura cúbica de face centrada (c.f.c.). A 

realetividade elética especifica, p r, foi obtida através de 

mediçfes de resistência elétrica quando era conhecida a 

coneentraráo de defeitos. 

A variaçgo do  volume, em cristais c.fc., devido a presença 

de defeitos atômicos, esta* bem determinada e concorda para os 
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diferentes metais em V i  s 1,6 ± 0,2 volumes atómicos. Este 

resultado, conjuntamente com a estrutura (100) - dumbbell, 

estrutura formada por dois intersticiais ocupando dois lugares 

dentro da rede cristalina na direçáo <100), concorda com modelos 

teóricos (2,43. 

b) Aglomerados de defeitos 

O número de defeitos atómicas induzidos pela irrad agEo, a 

baixa temperatura varia cam as doses recebidas pelo material. A 

difrarjo difusa foi utilizada para pesquisar entre outros 

par/metros  a produçEo dos defeitos atómico* que ocorrem nos 

materials, e por outro lado, determinar a que concentraçgo, ou 

dose de irradiaç$o, se inicia a aglomeraçáo dos defeitos. Os 

resultados obtidos para Cu e Au 14,0] s ilo mostrados na PIg. 2, 

onde o valor médio do número de intersticiais por aglomerado, Crt>, 

estA dado em funçbo da dose recebida pelo materia l.  

Os valores de Cr) foram obtidos utilizando a relaçio (7). 

Para Cu, (n) foi igual a 1 ate uma dose de aproximadamente 10
19 

 s /cm2  que corresponde a urna concentração de defeitos de  500 ppma, 

mostrando assim a presença de intersticiais isolados. Pa ra  wee 

dose maior, <n) aumenta até que para o valor de 2 x 10 19  *-/cal 

 atinge  um valor de a  1,4, o qual significa que aproximadanrnte a 

metade dos intersticiais caibo formando aglomerados._ Esta formação 

de aglomerados a BK, temperatura nndto baixe para permitir 

deslocamentos por efeito térmico, pode ser esclarecida por uma 

combinaçbo de efeitos, tais como, difusão . induzida pela irradlagEo 

ou a influencia de collst es em cadeia substituidas (replacement 

collision chains). 

Ent contraposição ao comportamento dos intersticiais no Cu, o 

ouro apresenta aglomerados de !otorétidafs com baixas doses de 

irradiação. A maior dose, os aglomerados crescem mantendo o número 

de aglomerados constante (3). Estes fatos demoietram, claramente 

que os intersticiais ji migram no inicio da irradiação a 0 K e a 

dlstribuiçbo dos defeitos pode esclarecer diretamente  o 
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comportamento anómalo que o ouro apresenta na sua recuperaç4Eo 

durante tratamentos térmicos diferenciando-se desse modo, doe 

outros materiais da mesma estrutura cristalina (4,61. 

9. Goncluaão 

A técnica de difraçSo de raios-X difusos permite pesquisar 

detalhadamen e o comportamento doa defeitos atómicos e seus 

aglomerados em sólidos cristalinos. Pisa pesquisa de aglomerados 

maiores pode-se considerar que esta técnica é complementar A 

1Microscopia Eletrônica. 

A grande potencialidade que a difraç4Eo difusa apresenta na 

pesquisa dos defeitos da irradiação em materiais, é limitada pela 

n ecessidade de utilizar . monocristals de grande perfeiç3o 	e 

encontrar dificuldades de avaliação dos resultados na presença 

asimultlnea de diversos tipos de defeitos no material. 
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