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Rexumo

Medighes de difracio de ralox-X difusos permitem pesquizar
com detalhe ox defeitoa atémicom e seus aglomerados que s%o
induzidos pela irradiacio em  sélidox cristalinos. com o=
resultados obtidos, pode-se detearminar diferentes configuracges
que as defeitos atomicoz induzem na reds cristalina Esta
informackc ¢ importsnte para poder esclarecer como esses defeitos
me dexlocam e }mrmm com outros defeitos, produzindo mudangas
nas propriedades dos materisis.

Neste trabalho slic apresentados: um resumo dax consideracfes
teéricaz de método para avaliar as medicSez com ralos-X difusos e
alguns resultados obtides com sslidos cristalinos irradiados.

Abztract .

Measuremants of ths diffuse X-ray =cattering allow a
detalled investigation of pointa defects and its asgglomarates tLhat
are induced in sclid cristals by irradiation. With the resulte
obtained, different defacts configurations Iin the orystal lattice
can be determined Thizx information iz of great Iimportance in
order to clarify how thexe defects migrate and interact with other
defecta producing in such a way changes of the propertie= 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 techniquas and =ome results obtained with
crystal solids,
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1. Introduca

A difragis difusa de Ralozs-X na=s proximidades do plco de
Bragg, danominada difragis de Huang, fornece informagBes =sobre oa
defeitos atdmicor e seus aglomerados pregentes em estruturas
mblidas cristalinss.

Noz dltimos anosg, com avangos tLecnolégicoz dos sparselhos de
radoa~X, datectores, monocromadores, etc e das técnicax de
difragkn acompanhadss por dessnvolvimentoz tedricos que permitem
avaliar a informagEn obtida nas difragBex, puderam-ss obtear
resultados quantitativos =sobre defeitos atdmicos izolados e
pequanos aglomerados presentes - na extrutura  aristalina,
Aglomerados maiores podem =er peaquizsados por esta técnica até que
eles atinjam tamanhe suficiente para serem observados satravés de
microscopia eletrénica (1l

Exta técnica possibilita determinar a concentragkc dow
dafaitos atémicoz & principalmente obter informacko detalhada das
diversas configuragiiex que ox dafeitox podem adotar na matriz
cristalina. Esta ditima informag%o é de grande importéncia
teanoldgica poizs parmite ssclarecer os diversos mecanismos de vome
extex defeitom atdmicos migram e interagem com outros dafeitos e
deage moda influenciar postariormente nae  mudancas das
propriadsdes Tizicas dos materiaiz. Gom esaa informaclo pode-se
projetar novos nmaterisics que anulam ou diminuam oz efeitos da
irradiacko nos materiais submetidos a altss doses de irratiackn.

2. ConxlderacBex Tedricas

Considerando uma dixt.ribuiclo antatixtics, batxas
conoeantracties da dafeitos atdmicox & uma supsrpomiglic Hnear das
daformagiiens do campo eléatico a0 redor de um dafeito, a intensida-
de da difraglo difusa perto dos picos de Bragg, denominada Inten-
sidade dea Huang, l“, & proporcional & oconcentracgiic dos defeitos,
c, # a0 quadrado dea uma amplitude que & dada pela transformads de
Fourier do Campo de deformacEs ao redor do dafeita, S (q), [2).
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I, = ¢ 2 K3 (® TH

Onde K & o vetor de difragiio e § a distAncia maiz préxima
entre o vetor' de difragSo K e h, vetor reciproco do cristal, de
modo que ¢ m K - h. I & o fator atémico. Utilizando-me a teoria de
elasticidade, para avaliar o Campo de deformacio, a expres=Eo (1),
para cristais cdbicos, ¢ dada pela relaglo:
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., Onde y1) =80 fatores que dependem das constantes elasticas
dncrizt.aldu,edﬂdireqaesdeqeh.vaéovo!mneatbmtco.Os
[Ki) =fo sxpresstiex quadriticas dox= componentes do tensor P‘ ¥ que
define A agBa da forga dipolar do defeito zobre oz Atomos da rede
criatalina, assim:
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Onde Ptt - dic_l'u- (3MN) = P, caracteriza a for¢ga do
defeitc & também determina a variagBo do parAmetro de rede, &, na
ralacks:
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Az oxpresaBies [C2) « [(3) acaracterizam os deavios da
wimetria cibica do campo aléstico a longa distincia, de modo que a
simetria do defeito pode smer determinads através de medigSes de I,
am direcex nas quaig dois dos trds valores de y{d) =ejam zero
(por exemplo q 1| (0100 am difraclic (hO0) da y(i) = »(2> =a 0),
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permite amxim que cada valor de K1) seja  determinade
independentemente. Com este procedimento pode-ge descriminar sntre
simetria cabica, com [1(2) a [K3> a 0; tetragonal, com N2> » 0 &
N3y m 0; trigonal, com N2> m 0 & NIK<3>» » 0; & ortorrombico com
N2> & N3 diferentes de zera.

Para aglomerados de defeitos atdmicos, conmidera-se que apés
aglomerackc o campo de deformaclio dos defeitox a longa disténcia
se¢ superimpie linearmente, assim a intensidade da difragho do
aglomarads formado de n defeitos atdmicos, astars deds pela
relacio:

De-% W ea.n.1 TS

Para aglomerados maiores, a nrelaciio (2> =e aplica com
dmrmtrlqﬂocdomodoq\upmvﬂomd-qzwo.omﬂo
tem a magnitude de raic de aglomerado, a intensidade da difragSc
difusa ¢ deds pela aproximacko de Stokes-Wilson (2).

x:- a rz-;;'-";; \digF) B_, [ ------ ] | @
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3. Téonicax Experimentais

Para ohter uma adequada difragic & distribuicie de
intenmidades no espace reciproco & necesséria a utilizacke de
faixes de ralom-X monocromaticos de grande intenmidade, asxim como
¢ uso de amostram monocristalinas. Por estas conmideracten,
utilizam-se sparelhos de ratos~x de & kW de poténoia ou mais, com
snodo rotatdric e com capacidade de produzir feixez de 10°
fétone/megundos ou male. Monocromadores de Germanio & quartzo,
curvadonz, sNo utilizados para selecionar ¢ enfocar o radiagtiex de
ltlt:hl(c:u1 [ OulColl, respectivamente, e o feba difratado pela amostra &
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analizado utilizando c.iet.ect.ares proporcionais ou aetectores
sensiveiz A pomigSc. Um arranjo do sistema de medicic & mostrado
asquematicamente na flg. 1131

AZ medigles da variacic de paramstro de rede , Aarsa, =¥
realizadas ut{lizendo-se a técnica de Bond 13}, a qual com
amostras de alta qualidade cristalina atinge resoluclies da ordem
de 103 donsiderando-zme que a concentracio total de defeitos
atémicos nos aglomerados corresponde a variaclc do parsmetro da
rede cristalina, com a relagSo (4) pode-ze avallar o valor médlo
da nomera de defeitos atdmicox por aglomerado, <n», através da

relacio:
& /{ 2*)a
L R R e o)
i /(2%

4, ApHcaclies

a) Defeitox atomicos

Muitox mélidom foram estudados apés irradiackc com elétrons
de 3 MeV de snergia e temperatura de 5 K Nestas condighes sl
produzidaa principaimente pares de Frankel, intersticials atomicos
e lacunax (vm:b. Gom a difraglio de Huang =e obtém
principalmente informacies dos intersticiaic jA que a intensidade
difratada por eles & aproxdmadamente 20 vezez malor que a
difrateds pelas lacunas [2]. Os dados experimentais das lacunas
foramm obtidos por outras técnicas, tails como difuslio o
resfriamento rapide {quenching).

Na Tabela { s#> mostrados alguns doz resultados obtidos em
cristalas da estrutura cibica de face centrada (cfc). A
resistividade elética especifics, pps fol obtida stravés de
madigiags da rexisténcia elétrica quando era conhecids a
concantracko de defeitos.

A variaciico de volume, em caristais c.fc, davido a presengs
de defsitos atomicox, estd bem determinads e oconcorda para o=
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diferentes metals em \F1 a 1,6 * 0,3 valumes atdSmicos. Esate
resultads, conjuntamente com a estrutura 1000 -~ dumbbell,
estrutura Tormada por doix intersticiais ocupando doia Jugares
dentro da rede cristalina na direci <100), concorda com modelos
teadricon [2,4).

b) Aglomerados de defeitos

0 nimero de defeitos atdémicos induzidos pela irradiagio, =
baixa temperatura varia com ax dozes recebidax pelo material A
difrackn difusa fof utilizada para pesquixar entre oautros
pardmetroz a producin dox defeitos atémicos gque ocorrem nos
materiaiz, & por outra lado, determinar a que concentracglo, ou
doge de irradiaglo, e inicla a aglomeraclio dos dafeitos. O=
resultados obtidos para Cu e Au [4,3] =No mestradox na Fig. 2,
onde a valor médla do namero dea intersticiaie por sglomerado, <o,
esth dado em funcio da dose recebida peln material

" Os valorez de <n> foram obtidos utilizando & relsglo (7):
Para Cu, <> foi igual a 1 até uma dose de aproximadamante 10“
e /am® que corresponde a uma concentragko de defeitos de 300 ppma,
mostrandoe sssim a presenga de intersticiaiz isolados. Para Uma
doxe. malar, <n> aumenta até que para o valor de 2 x 1019 o-/cmz
atinge um valor de = 1,4, a qual significa que aproximadamante a
metade dos intersticiaia estSc formandos sagiomeradoz. Esta formaghko
de aglomeradoz & 35K, temparatura muite baixa para permitir
dezlocamantox por efeitoc térmico, pode smer e=zclarecida por uma
combinaciic de efeito=, tais como, difusis induzida pela irradiacko
ou a influéncia de colizsBlezs em cadeia sub=stituidar J(replacement
collimion chains).

Em contraposicko ao comportamento dos intersticiais no Cu, o
ouro spresenta aglomerados de intorsticiais com baixas doses de
irradiagio. A maior dose, of aglomeradoz crescem mantendo o nomero
de agiomerados oconztante (3). Estez fatoxs demonstram, claramente
que oa intersticiais j& migram no iniclo da irradiacEo a 5 K & a
dist.ribuicko dos defeito= pode eaclarecer diretamente -]
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comportamente andmalo que o ouro apresenta na sua recuperac¥a
durante tratamentos térmicos diferenciando-sze daasze modo, dos
autros materiais da mesma estrutura cristalina (4,61

5. Coanclu=sSo

A técnica de difracio de pralos-X difusos permite pesquisar
detalhadamente ¢ comportamento dos defeitoz atémicos e seus
aglomeradoxs em =o6lidos cristalinos, Na pesquizsa de aglomerados
malorea pode-se considerar que esta técnica é complementar a
Microzcopia Elstronica,

A grande potencialidade que a difrac¥a difusa spreszenta na
pesquiza doz defeitoz da irradiagBo em materisix, é limitada pela
necexsidade de utilizar monocristais de grande perfeigio -
encontrar dificuldadex de avaliagiZs doz resultados na presenca
simultAnea de diversos tipoa de defeitoz no material
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