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. RESUMO
Ao contrdrio de outros metais de estrutura clibica de face centrada, o Ouro mostra um comportamento
mdma!o durante a irradiagio baixas temperatwras e na sua restauragfio térmica Esta anomalia é a
auséncia do Estégio I Neste trabatho,é analisado o comportamento anfmalo do Au através de medidas de
rgslstwldade elétrica residual, de variagBes do parfimetro da rede cristalina e de espalhamento de raios-X
difisso em monocristais e policristais de alta pureza e em amostras dopadas com 400 ppm de Cu, irradiadas

com elétrons de 3 MeV , a uma temperatura de 5 K.

INTRODUGAO

Sabe-se que o fendmeno de interagfio dos elétrons de alta energia
com os dtomos da estrutyra cristalina resulta na formagfio de
intersticiais (i ) e lacunas (1) em igual nimero, denominados pares
de Frenkel. Estd também estabelecido que , quase todos os metais
de estrutura cGbica de face centrada , irradiados a baixas
temperaturas , tem um comportamento similar na sua restauragfio
térmica , que ¢ caracterizado por dois estdgios , demominados
Estdgio I e Estdgio I .Um exemplo esquemstico  deste
comportamento é mostrado na figura 1. Utilizando o modelo de
restauracfio de 1- Intersticial, estes estdgios podem ser interpretados
pela migragfio, termicamente ativada, dos intersticiais e lacunas nos
Estégios I e Il respetivamente. O Estégio I se deve findamentalmente
a0 colapso dos pares de Frenkel mais préximos , assim como, 20
inicio da formacio de pequenos aglomerados de intersticiais que
sobrevivem até o final deste estdgio. No Estdgio II ,estes
aglomerados crescem formando anéis planos , que ¢ a estrutura
energética mais favorfivel. No Estdgio IIT , as lacunas migram ,sendo
que, amaior parte  ge aniquila nos aglomerados de intersticiais ¢ a
outra parte forma pequenos aglomerados ; 08 quais 2o final deste
estigio sobrevivem junto com grendes snéis de intersticias. A total
restauragfio ocorre somente a temperaturas mais elevadas.

~ No Au, o Estégio I de restauragfio nfo foi confirmado
experimentalmente mesmo quando medi¢8es foram realizadas em
amostras irradiadas a 0.3 K [1].

Depois do éxito na utilizagfio da técnica de espathamento de
raios-X difiisos na determinagfio, com grande sensibilidade, da
estrutura , da presenga de intersticiais e de seus aglomerados [2],
foi considerado a utilizacio desta técnica para elucidar se a
anséneia do Estdgio I ,em An, se deve ‘a existéncia de um novo tipo
de intersticial que permanece imével até o Estigio HI ou se estes
intersticiais j& se deslocaram e formaram aglomerados durante a
irradiacioa 4.2 K

E apresentado a seguir um pequeno resumo da teoria do
espalhamento de raios-X difilsos e os resultados das medidas
realizadas apés irradiagfio com elétrons de 3MeV a uma
temperatura de aproximadamente de 5 K.

RESUMO DA PARTE TEORICA.

Para uma distribuigio estatistica e pequena concentragfio de
defeitos induzidos pela irradiagfio , a intensidade de espalhamento
perto do espathamento de Bregg, denominado espalhemento de
Huang, Iy, ¢ dada pela relagfio:
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Fig 1. Restauragio Térmica da Resistividade
Elétricado Cue A
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_, Onde: C, concentragtio de defeitos; f, fator de forma atémico;
h, vetor reciproco da rede cristalina ; q , distancia mais préxima
do vetor h , demodo que : G=k-h;k é o vetor ¢ espalha-
mento ; AV, volume de relaxagfio do defeito e Q o volume
atémico. A fungfio © mostra que a intensidade de espalhamen-
to depende da diregfio de'q e h e da simetria dos defeitos.

A intensidade de Huang se caracteriza fundementalmente por
ser proporcional a concentracfio dos defeitos e a q"% que faz
com que esta intensidade seja fortemente intensa perto do
espalhamento de Bragg.



A veriagho do parfmetro da rede cristaline ,Aa/a, é dada pela
relagfio:
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Nesta relagfio, considerando-se que a distorgfo produzida pelas
lacunas seja mmito menor que a distorgio produzida pelos
intersticiais ,a variagfio do parimetro darede ¢ proporcional a Ce
AV; ,de modo que , medidas de ( Aa/a) e 1, nos permite determinar
Ce AV,

Para aglomerados formados por n defeitos ,a concentragio dos
"novos defeitos "é: C/n. Por outro lado , & distorgfio total serd n
vezes maior e, por conseguinte , a Intensidade de Huang serd
também n vezes maior. Este modelo simples para o caso dos
aglomerados , onde é considerada uma superposigéio linear dos
intersticiais , ¢ uma boa aproximacéio para o caso do Au, na qual
tem-se também uma relagfio linear entre ( Aa/a ) ¢ Ap , conforme
mostrado na Fig 2.
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Fig,z.kelagﬂo entre (Aa/a) ¢ Ap aSK
Material puro: X, Material Dopado : O

Com um aumento do tamanho do aglomerado , o espalhamento de
Huang fica restrito aregides perto do espalhemento de Bragg , que
corresponde a pequenos valoresde q.Para q 1/R, onde R ¢ da
ordem de grandeza do raio do aglomerado, a intensidade do
espalhamento vem da regifio altamente distorcida ao redor do
aglomerado.Para o caso de defeitos isotrépicos , numa matriz também
isofrépica , a intensidade de espalbamento ¢ dada pela relagéio
aproximada de Stokes- Wilson, Igy,.
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Nesta relagio observa-se que a intensidade de Stokes- Wilson ¢
proporcional & q he varia lineramente com AV, o que corresponde
a nfio influencia da presenca do aglomerado.

PARTE EXPERIMENTAL

As amostras utilizadas consistiram de placas de Au monocristalino
(20X 6mm2) com espessuras entre 60 e 80 pum e dire¢ées [100]
e [110].

Os parfmetros da rede foram detenninados nos planos cristalinos
(333) e nas orientagBes [100 ] com espalhamento de Bragg
assimétrico.A resistividade elétrica residual foi medida em amostras
policristalinas do mesmo material , imadiadas simultaneamente com
as amostras destinadas a medidas de raios -X , a fim de que ambas
recebecemt doses idénticas.

A pureza das amostras foi dada através da resistividade residual
relativa ( RRR) , que atingiu valores entre 1500 e 2000.A amostra E
atingiu somente 80 , que corresponde a um material com impurezas.
A amostra F com espessura de 80 um foi dopada muma face com
400 ppm de Cu até uma profundidade de 7 um , por meio de uma
difusio controlada, permanecendo a outra face pura

As irradiagbes foram realizadas em um acelerador Van der
Graff, com feixe de elétrons de 3 MeV  densidade de corrente de
aproximadamente 5 pA/em® e a uma temperatura de 5 K. Em todos
os casos amostras de material policristalino foram irradiadas
simultaneamente com amostras para medigbes de raios-X
Jecebendo ambas amostras doses idémticas.As medigbes com
raios-X foram realizadas utilizando um aparelho de 6-KW de &nodo
rotativo, com um monocromador de Johammson e um criostato de
raios-X que permitiu medigSes em temperaturas de 4 até 300
K As doses recebidas varigram emtre 2 e 8 ¢/ cm® A
variaglio da resistividade elétrica foi de 21 até 102 nQem. A
variagio do parimetro da rede na amostra F' que foi dopada com Cu

mostra um valor expressivamente maior , comparado com o valor
para aparte pura, comportamento este consequéncia da alta taxa de
danos de irradiaghio que ¢ apresentada em materiais dopados ou
com alto teor de impurezas. As condigbes das amostras, doses de

irradiagio e os resultados obtidos das medigbes = 5K sfio
mostrados na Tabela 1.
TABELA 1. Dados sobre amostras, irradiagéio e
resultados 2 5K
Pureza | IRRADIACOES RESULTADOS 5K.
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Oa resultados das medigles da intensidade de espalhamento
apés a irradiecho a 4.2 K , medidas nos planos cristalinos (400) e
nas diregdes [100] e {011] , sfio mostrados nas Figures 3 e 4
respectivamente Nos materiais de alta pureza , a intensidade de
espalhamento na diregfio [100] aumenta mais répido que a rejaghio
das concentragdes. Por exemplo: as amostras A ¢ B mostram uma
relagio de concentragfio de asproximadamente 2 , mas nas
intensidades a diferenca ¢ aproximadamente 10 . Pode-se interpretwr
estas intensidades em fingio da formagfio de aglomerados.Outra
manifestagfio da presenga de aglomerados ¢ dada pela dependéncia
em q’4dessas curvas. A amostra C e a parte pura da amostra F se
comportam do mesmo modo. Na fisura 4 as medi¢Ses realizadas na
diregio [011] sfio semelhantes as medi¢Bes na diregfio [100] , as
quaie mostram dois ramos que dependemde G%e q 4. Isto mostra
novamente apresenca de aglomerados .
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