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CAPITULO I 

INTRODUÇÃO 

1 . 1 - OBJETIVOS GERAIS 

O i n t e r e s s e de danos por i r r a d i a ç ã o se faz s e n t i r f o r t e m e n t e , 

quando se c o n s i d e r a as marcadas mudanças f í s i c a s que ocor rem em componentes 

de r e a t o r e s n u c l e a r e s ; i s t o se dá em razão de i n t e r a ç õ e s e n t r e átomos da r e 

de e rad iações e n e r g é t i c a s , ass im como e n t r e es tes átomos e os p rodu tos o r i 

g inados no processo de f i s s ã o n u c l e a r de c o m b u s t í v e i s a t ô m i c o s . Mu i to do su¬ 

cesso do comportamento do r e a t o r depende do conhec imento e c o n t r o l e dos e f e i ¬ 

tos de r a d i a ç ã o sobre os componentes e s t r u t u r a i s . 

Este t r a b a l h o desc reve e f e i t o s p roduz idos por i r r a d i a ç ã o com 

neu t rons em m o n o c r i s t a i s L iF que podem ser comuns a o u t r o s m a t e r i a i s . 

0 i n t e r e s s e p r i n c i p a l , que c o n s t i t u i um dos o b j e t i v o s do Gru¬ 

po de C r i s t a l o g r a f i a da D i v i s ã o de F í s i c a Nuc lea r do I n s t i t u t o de Energ ia A-

t Õ m i c a , é o domín io de t é c n i c a s c o n h e c i d a s , bem como a c r i a ç ã o de o u t r a s , n o -

tadamente de r a i o s X, no es tudo de d e f e i t o s em g e r a l . Os d e f e i t o s denomina -

dos p o n t u a i s , dada sua i m p o r t â n c i a em d i v e r s o s campos de a p l i c a ç ã o da F í s i c a , 

ocupam luga r de destaque e n t r e o u t r o s encon t rados nos c r i s t a i s . 

A i m p o s s i b i l i d a d e , mu i tas vezes encon t rada no emprego de uma 

ún ica t é c n i c a , para se o b t e r i n fo rmação ge ra l sobre o comportamento do c r i s -
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t a l , conduz iu o Grupo de C r i s t a l o g r a f i a a se d e d i c a r a d i f e r e n t e s t é c n i c a s , 

na abordagem de um mesma s i t u a ç ã o . 

P a r t i c u l a r m e n t e o i n t e r e s s e se c o n c e n t r a no es tudo de c r i s t a i s 

na forma m o n o c r i s t a l i n a , v i s t o q u e , nas modernas t é c n i c a s e l e t r ô n i c a s , são 

assimií iusualmente empregados. Por o u t r o l a d o , aS p r o p r i e d a d e s de b loco podem 

ser med idas , em amostras s i m i l a r e s empregadas na i n d ú s t r i a . 

Concomi tan temente a es ta f a t o , o i n t e r e s s e em estudos de de -

f e i t o s p o n t u a i s em m o n o c r i s t a i s é a c r e s c i d o pela e v i d ê n c i a de e x i s t i r pou¬ 

cos t r a b a l h o s , na ãrea de d i f r a ç ã o de r a i o s X, sobre esses d e f e i t o s . I s t o faz 

com que c o n t r i b u i ç õ e s o r i g i n a i s neste s e t o r se jam de i n t e r e s s e acadêmico ime¬ 

d i a t o . 

As t é c n i c a s de r a i o s X, por o u t r o l a d o , são não d e s t r u t í v e i s 

e, em a lguns c a s o s , as ún icas que podem f o r n e c e r a i n fo rmação p r o c u r a d a ; e s t e 

ê o caso das medidas de tensões r e s i d u a i s em m a t e r i a i s opacos q u e , p o r t a n t o , 

não podem ser a n a l i s a d o s pelas t é c n i c a s de f o t o e l a s t i c i d a d e . 

Com a esco lha de c r i s t a i s , na forma m o n o c r i s t a l i n a , para o 

es tudo de d e f e i t o s com t é c n i c a s de r a i o s X, s u r g i u a necess idade da produção 

de d e f e i t o s homogeneamente. Neut rons e r a i o s gama c o n s t i t u e m f o n t e s de pro -

dução de danos homogeneamente (Seeger 1 9 6 4 ) ; e n t r e t a n t o os d i f e r e n t e s t i p o s 

de d e f e i t o s c r i a d o s com a i r r a d i a ç ã o com neu t rons faz com que seu estudo se¬ 

j a b a s t a n t e d i f í c i l . 

Os d e f e i t o s são ge ra lmen te de te tados i n d i r e t a m e n t e por suas 

i n f l u ê n c i a s nas p r o p r i e d a d e s do c r i s t a l ; ass im é que mudanças na r e s i s t i v i d a ¬ 

de e l é t r i c a , por exemp lo , podem c o n d u z i r a i n fo rmações sobre d e f e i t o s pon¬ 

t u a i s . D i r e t a m e n t e , os d e f e i t o s podem ser observadas ao m i c r o s c ó p i o ó p t i c o e 

e l e t r ô n i c o ; no p r i m e i r o c a s o , em g e r a l são observados a t r a v é s das chamadas 

f i g u r a s de ataque ( "e tch p i t s " ) ; quanto a m i c r o s c o p i a e l e t r ô n i c a de t ransmis¬ 

s ã o , g raças a p o s s i b i l i d a d e de r e s o l u ç ã o de d e t a l h e s com dimensões da ordem 

de 3 â n g s t r o n s , es ta t é c n i c a se r e v e l o u arma poderosa a tua lmen te na a n a l i s e 

d i r e t a de d e f e i t o s . A inda d i r e t a m e n t e , os d e f e i t o s d i t o s e x t e n d i d o s , podem 
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ser a n a l i s a d o s por t é c n i c a de r a i o s X denominada t o p o g r á f i c a , empregando-se 

câmaras de Lang. 

Por o u t r o l a d o , os r a i o s - X , pe lo f a t o de serem espa lhados d i f e ¬ 

ren temente em c r i s t a i s d a n i f i c a d o s , têm s i do la rgamente empregados, há deze -

nas de anos , no es tudo de desordens em e s t r u t u r a s c r i s t a l i n a s . Para a p o s s i ¬ 

b i l i d a d e da u t i l i z a ç ã o dos r a i o s - X na de teção de d e f e i t o s , d i v e r s o s modelos 

t e ó r i c o s de c r i s t a i s i m p e r f e i t o s têm s ido p r o p o s t o s . 

V á r i a s t é c n i c a s de r a i o s - X são empregadas , mu i tas de las com 

b a s t a n t e s u c e s s o , como a a n á l i s e de d e f e i t o s em meta is e l i g a s ( p o l i c r i s t a l j _ 

nos) a p a r t i r do p e r f i l de l i n h a de r e f l e x õ e s de Bragg (Gangu lee , 1 9 7 0 ) ; o u 

t r a que merece r e f e r e n c i a são os d iagramas de pseudo Kossel q u e , há cerca 

de 20 a n o s , têm s ido empregados na de te rm inação de tensões em m o n o c r i s t a i s 

(Pan , 1971 ) . 

Grande pa r te da l i t e r a t u r a sobre o assunto r e f e r e - s e a d i s t o r 

soes e l i m i t a ç õ e s do tamanho da p a r t í c u l a c o n s t i t u i n t e do c r i s t a l , que a l t e ¬ 

ram o espalhamento do f e i x e de r a i o s - X , provocando m o d i f i c a ç õ e s na i n t e n s i -

dade d i f r a t a d a ; consequen temen te , a d i s t r i b u i ç ã o des ta i n t e n s i d a d e , ao redor 

de um p a r t i c u l a r ponto da rede r e c í p r o c a , se rã a l t e r a d a . 0 p r i n c i p a l p r o b l e ¬ 

ma c o n s i s t e na dedução , a p a r t i r dessas a l t e r a ç õ e s , da na tu reza das d i s t o r -

sões e da d i s t r i b u i ç ã o do tamanho das p a r t í c u l a s p r e s e n t e s . 

Neste t r a b a l h o emprega-se duas t é c n i c a s na de teção da danos 

ou d e f e i t o s i n t r o d u z i d o s por i r r a d i a ç ã o em m o n o c r i s t a l : 

a) observação i n d i r e t a : d i f r a t o m e t r i a de m o n o c r i s t a l a p a r t i r do p e r f i l de 

l i n h a de r e f l e x õ e s de B r a g g , que c o n s i s t e na rep re¬ 

sentação da d i s t r i b u i ç ã o de i n t e n s i d a d e ao redor de um c e r t o ponto da re¬ 

de r e c í p r o c a ; 

b) observação d i r e t a : m i c r o s c o p i a e l e t r ô n i c a de v a r r e d u r a que pe rm i te ob te r 

i n fo rmações sobre a t o p o g r a f i a do c r i s t a l . 

0 emprego éo p e r f i l de l i n h a no es tudo de d e f e i t o s em c r i s t a i s 



e ext remamente vas to e as t e o r i a s empregadas e os modelos p ropos tos datam des¬ 

de Darwin ( 1 9 1 4 ) . Este assunto é es tudado em d e t a l h e neste t r a b a l h o . 

Quanto ao m i c r o s c ó p i o e l e t r ô n i c o de v a r r e d u r a , ê apa re lho que, 

c o m e r c i a l m e n t e , da ta de a lguns anos e s u b s t i t u i , mu i tas vezes com v a n t a g e n s , 

a t é c n i c a de r é p l i c a empregada usua lmente no es tudo de s u p e r f í c i e s em mi¬ 

c r o s c o p i a e l e t r ô n i c a de t r a n s m i s s ã o . 

! -2 - SITUAÇÃO DO ESTUDO DE DEFEITOS POR IRRADIAÇÃO A PARTIR DO PERFIL DE 

LINHA POR DIFRATOMETRIA DE MQNOCRISTAL 

Um dos problemas t e ó r i c o s sobre o assunto é o modelo do c r i s ¬ 

t a l a d o t a d o . Segundo Darwin ( 1 9 1 4 , 1 9 2 2 ) , o c r i s t a l r ea l tem e s t r u t u r a de mo-
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s a i c o : pequenos b locos com dimensões de 10 - 10 cm d e s o r i e n t a d o s de a l ¬ 

guns segundos . Mu i tos anos depo is Bragg (1940) e separadamente Burger (1940 ) , 

propuseram que os b locos mosaicos poder iam ser c o n s i d e r a d o s como áreas sepa¬ 

radas por paredes de d i s c o r d â n c i a s ( " d i s l o c a t i o n s " ) . Mais t a r d e Gay et a l . 

(1953) f i z e r a m c o r r e s p o n d e r uma l i n h a de d i s c o r d â n c i a a um b loco mosa ico .Sur -

ge e n t ã o , n a t u r a l m e n t e , a pe rgun ta de como as i n t e n s i d a d e s r e f l e t i d a s são afe¬ 

tadas por esses f a t o s o u , em o u t r o s t e r m o s , como um dado modelo de d e f e i t o mo¬ 

d i f i c a os d iagramas de d i f r a ç ã o . 

G u i n i e r ( 1 9 5 5 ) ,War ren(1969)e Z a c h a r i a s e n ( 1 9 4 5 ) são aque les que 

mais c o n t r i b u i r a m no e s c l a r e c i m e n t o da e s t r u t u r a dos c r i s t a i s p e r f e i t o e imper -

f e i t o . 0 mesmo pode-se a f i r m a r do t r a b a l h o de Huang(1947)sobre d e f e i t o s pon tua i s 

As t e o r i a s d e s e n v o l v i d a s por Warren e G u i n i e r são b a s t a n t e em¬ 

pregadas no estudo de d e f e i t o s a p a r t i r de p e r f i l de l i n h a o b t i d o por méto¬ 

dos f o t o g r á f i c o s e d i f r a t o m e t r i a em amost ras p o l i c r i s t a l i n a s . P o d e r - s e - i a c i ¬ 

t a r uma i n f i n i d a d e de a r t i g o s onde são d e t e r m i n a d a s , com s u c e s s o , tensões . fa¬ 

lhas de e m p i l h a m e n t o , geminados e tamanho de p a r t í c u l a s . Huang es tudou p a r t i ¬ 

cu la rmen te o espa lhamento de r a i o s - X pela rede c r i s t a l i n a contendo s i n g u l a r i ¬ 

dades e l á s t i c a s , sendo seu t r a b a l h o de grande i m p o r t â n c i a no estudo de d e f e i -
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tos p o n t u a i s . Z a c h a r i a s s e n ( 1 9 4 5 ) , f o r m u l o u uma t e o r i a g e r a l sobre espa lha -

mento de r a i o s - X e redes com desordens de d e s l o c a m e n t o s . 

Na mesma l i n h a de Huang, Cochran ( 1 9 5 5 , 1956) fez s e r i a s con¬ 

t r i b u i ç õ e s i n t r o d u z i n d o pe la p r i m e i r a vez (Cochran 1 9 5 6 ) , no campo dos d e f e i ¬ 

t o s , a noção de t r a n s f o r m a d a de F o u r i e r ; most rou a inda que a i n t e n s i d a d e dos 

r a i o s - X espa lhados pelo c r i s t a l depende , em forma s i m p l e s , da t r a n s f o r m a d a de 

F o u r i e r da função de d i s t r i b u i ç ã o dos d e f e i t o s p o n t u a i s , cons ide rados separa¬ 

damente . 

Mu i tos t r a b a l h o s tem a p a r e c i d o sobre t e o r i a de m o n o c r i s t a i s , 

d i s t o r c i d o s , e n t r e t a n t o o problema permanece longe de ser r e s o l v i d o dev ido ãs 

d i f i c u l d a d e s m a t e m á t i c a s . Gera lmente os t r a b a l h o s são l i m i t a d o s a casos onde 

os c r i s t a i s são f r a c a m e n t e d i s t o r c i d o s . 

Dois a r t i g o s recém p u b l i c a d o s por Lawrence (1972) e K i l l e a n 

et a l . (1972) r e t r a t a m bem o e s t a g i o em que se encon t ra a t e o r i a de d i f r a ç ã o 

de r a i o s - X para m o n o c r i s t a i s r e a i s . Lawrence , es tudando fenômenos de e x t i n -

ção em m o n o c r i s t a i s de L i F , na forma de p lacas g r a n d e s , e baseando-se na teo¬ 

r i a de Z a c h a r i a s e n , e n c o n t r o u d i s c r e p â n c i a s no r e s u l t a d o o b t i d o para monocris-

t a i s de L iF pequenos. K i l l e a n et a l . , baseando-se também na t e o r i a de Zacha-

r i a s s e n , encon t ra ram v a l o r e s f i s i c a m e n t e absurdos para o número de d i s c o r d a n -

c i a s ( " d i s l o c a t i o n s " ) em um m o n o c r i s t a l de L iF e, consequen temen te , v a l o r e s de 

tensões médias i m p o s s í v e i s numa rede c r i s t a l i n a n o r m a l . 

A a p l i c a ç ã o a m o n o c r i s t a i s , de métodos s i m i l a r e s aos usados pa¬ 

ra p o l i c r i s t a i s , se t o r n a mui to comp l i cada dev ido a necess idade de al inhamen¬ 

tos acurados e cond i ções de a n i s o t r o p i a das c o n s t a n t e s e l á s t i c a s (Pan 1 9 7 1 ) . 

Esses mesmos au to res l i m i t a r a m a u t i l i z a ç ã o do método a c e r t o s t i p o s de amos¬ 

t r a s e ã necess idade de emprego de equ ipamento e s p e c i a l . Os métodos de d i f r a -

t o m e t r i a , empregados com ê x i t o para p o l i c r i s t a i s , não c o n s t i t u e m método ge¬ 

ra l para d e t e r m i n a r tensões em m o n o c r i s t i a i s , u s a n d o - s e equ ipamento convenc io¬ 

nal de r a i o s - X . Pan et al . (1971) propõe m o d i f i c a ç õ e s no d i f r a t o m e t r o conven¬ 

c i o n a l , notadamente no s u p o r t e para o espécime e na i n t r o d u ç ã o de m ic rõmet ros 



para os g i r o s a n g u l a r e s . 

Newton (1964) usou equ ipamento c o n v e n c i o n a l de r a i o s - X para 

medir tensões em grandes c r i s t a i s de a l u m í n i o a p a r t i r de des locamentos de 

p i c o s . Mas, as medidas encon t radas r e s u l t a r a m i n c o n s i s t e n t e s , f ace a d e s a l i -

nhamentos que também provocam d e s l o c a m e n t o s . 

G u i n i e r et a l . (1963) c a l c u l a r a m i n t e n s i d a d e s d i f r a t a d a s para 

d e f e i t o s e s t e n d i d o s , como f a l h a s de e m p i l h a m e n t o , geminados e t c . 

E n t r e t a n t o , a i r r a d i a ç ã o com neu t rons produz d e f e i t o s t í p i c o s 

que não fo ram c o n s i d e r a d o s pe los au to res dessas t e o r i a s como, por e x e m p l o , l i -

nhas ( " s p i k e s " ) t é r m i c a s , fo rmação de camadas de átomos i n t e r s t i c i a i s ( " p l a 

q u e t a s " ) , ag lomerados de d e f e i t o s p o n t u a i s como ocos e bo lhas de gás que se 

l o c a l i z a m p r e f e r e n c i a l m e n t e nas d i s c o r d â n c i a s e t c . 

Todos esses d e f e i t o s causam mudanças nas i n t e n s i d a d e s de r a i o s 

- X , mas esses e f e i t o s não são conhec idos t e o r i c a m e n t e , nem sequer em forma a¬ 

p rox imada . 

Neste aspec to para a v a l i a r danos por i r r a d i a ç ã o , r e s s a l t a - s e a 

i m p o r t â n c i a do t r a b a l h o de Huang (1947) sob re tudo no es tudo do d e f e i t o de 

Frenke l cu ja o c o r r ê n c i a , em c r i s t a i s i r r a d i a d o s , ê b a s t a n t e g r a n d e . Huang con¬ 

s i d e r a somente d e f e i t o s com as t r ê s dimensões pequenas , sendo a sua t e o r i a a-

p l i c ã v e l a d e f e i t o s do t i p o de átomos i n t e r s t i c i a i s , lacunas ou aglomerados 

com poucos á tomos. 

Sabine (1966) f ez i n t e r e s s a n t e c o n t r i b u i ç ã o a t e o r i a de f a l h a s 

em c r i s t a i s i r r a d i a d o s e, no caso do c o b r e , c a l c u l o u a d i s t r i b u i ç ã o da i n t e n ¬ 

s idade no espaço r e c í p r o c o a d m i t i n d o a e x i s t ê n c i a de aglomerados de átomos 

i n s t e r s t i c i a i s con t i nuamen te condensados no p lano ( 1 1 1 ) . Baseando-se em teo¬ 

r i a s a n t e r i o r e s , de te rm inou a p r o b a b i l i d a d e da formação de camadas que oco r r 

rem no Cu i r r a d i a d o com n e u t r o n s . S i m u l o u - no computador a i n f l u ê n c i a dessas 

camadas no p e r f i l de l i n h a de Bragg e chegou a i m p o r t a n t e s c o n c l u s õ e s : 
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1 - ocorrem a s s i m e t r i a s no p e r f i l dev ido ao apa rec imen to de r e f l e x ã o na po -

s i ção de g e r m i n a d o , c o r r e s p o n d e n t e a formação de ag lomerados de ã tomos . 

2 - a p r o b a b i l i d a d e de oco r re rem f a l h a s de condensação sobre os q u a t r o pia -

nos (111) é a mesma. 

3 - ocor rem des locamentos nos p i cos dev i dos a o c o a l e s c i m e n t o do p ico normal 

com o chamado p ico de g e m i n a d o . . 

I.-3 - ESTUCOS SOBRE 0 L iF IRRADIADO COM NEUTRONS 

B r i n d e r e Sturm (1954 e 1955) r e a l i z a r a m e x p e r i ê n c i a s em L iF 

i r r a d i a d o , p reocupando-se e s p e c i a l m e n t e com mudanças nos parâmet ros da r e d e , * 

que ocor rem com a i r r a d i a ç ã o , a t r i b u i r a m a expansão a c r i a ç ã o de pares de 

FrenkeT iso lados . ¿ 

No per íodo de 1955 a 1958 fo ram f e i t o s mu i tos t r a b a l h o s sobre 

d e f e i t o s em LiF i r r a d i a d o com n e u t r o n s . 

Kea t i ng (1955) t r a b a l h a n d o sobre m o n o c r i s t a i s de L iF i r r a d i a -

17 2 

dos com f l u e n c i a s da ordem de 10 n/cm não e n c o n t r o u c o r r e l a ç ã o e n t r e as v a 

r i a ç õ e s da i n t e n s i d a d e i n t e g r a d a e a f l u ê n c i a nem daque la com a ordem de re -

f l e x ã o . C o n c l u i u que o L iF i r r a d i a d o no r e a t o r most ra p ronunc iado a la rgamento 

no p e r f i l de l i n h a e não v e r i f i c o u mudanças i m p o r t a n t e s nas i n t e n s i d a d e s i n ¬ 

teg radas nem nos des locamentos dos p icos que se encont ram d e n t r o dos e r ros ex¬ 

p e r i m e n t a i s . Sugere que as d i s t o r s õ e s causadas no c r i s t a l são dev idas a impu¬ 

rezas aglomeradas em p lanos ( 0 0 1 ) . 

Senio e Tucker (1957) r e a l i z a r a m ex tenso t r a b a l h o sobre os de¬ 

f e i t o s i n t r o d u z i d o s em m o n o c r i s t a i s , em pó e em põ compactado de L i F . A n a l i -

saram d i v e r s o s aspectos dos d e f e i t o s empregando d e n t r e o u t r a s t é c n i c a s , a do 

p e r f i l de l i n h a de Bragg e m i c r o s c o p i a Ó p t i c a . Também v e r i f i c a r a m a e x i s t ê n -

4 3 

c ia de ag lomerados de He e H a e levadas t e m p e r a t u r a s e a l i b e r a ç ã o de f l ú o r 

du ran te a i r r a d i a ç ã o . Apesar do e l abo rado l evan tamen to do p e r f i l de l i n h a f e i -
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I 

to por contagem ponto a p o n t o , as suas medidas sobre l a r g u r a do p e r f i l a meia 

a l t u r a são g r o s s e i r a m e n t e a fe tadas pe la presença da componente ka 0 da r ad i ação 

de r a i o s - X empregada. Em p a r t i c u l a r , r e f l e x õ e s com ângu los de Bragg a l t o s não 

puderam sequer ser a n a l i s a d a s . A p r i n c i p a l conc lusão quanto a p e r f i l de l i n h a 

c o n s i s t e em que a l a r g u r a do p e r f i l aumenta com a i r r a d i a ç ã o e que a a l t u r a 

dos p icos d i m i n u i . Suas e x p e r i ê n c i a s t i v e r a m a t e m p e r a t u r a de i r r a d i a ç ã o c o n 

t r o l a d a e uma de suas conc lusões f o i a i n f l u ê n c i a dessa t e m p e r a t u r a nos d e f e i 

t o s : em c r i s t a i s i r r a d i a d o s a t e m p e r a t u r a mais ba ixas a l a r g u r a do p e r f i l ê 

maior que em c r i s t a i s i r r a d i a d o s a t e m p e r a t u r a s mais e l e v a d a s . 

Smallman e W i l l i s (1957) es tudaram d e f e i t o s em c r i s t a i s de L iF 

i r r a d i adcs com neu t rons (de 3 x I O 1 6 a 7 x I O 1 8 n / c m 2 ) , ã t e m p e r a t u r a de 5 5 Í l 5 ° C 

empregando métodos f o t o g r á f i c o s ( D e b y e - S h e r r e r e Laue) e espa lhamento em ba ixo 

â n g u l o . F izeram um es tudo do a la rgamen to da l i n h a ( 4 2 2 ) a A em função da f l u ê n c i a 

17 18 2 

de n e u t r o n s , v e r i f i c a n d o que es ta não mudou no i n t e r v a l o de 10 a 10 n/cm 

quando então passa a aumentar rap idamente com a f l u ê n c i a . A i m p o r t a n t e c o n c l u -

17 2 

sao e que para ba ixas f l u e n c i a s ( 10 n/cm ) os d e f e i t o s são predominantemente 

i s o l a d o s , enquanto que para as f l u e n c i a s maiores são formados aglomerados de de¬ 

f e i t o s , como camadas i n t e r s t i c i a i s no p lano (100) e grupos de l a c u n a s . V e r i f i 

caram o a n i q u i l a m e n t o dos d e f e i t o s ã t e m p e r a t u r a s e n t r e 400 - 500°C e a d m i t i r a m 

3 4 

q u e , acima des tas t e m p e r a t u r a s o H e o He permanecessem no c r i s t a l , na forma 

de pequenas bo lhas de gãs com d i â m e t r o de algumas dezenas de â n g s t r o n s . 

Gi lman et a l . (1958b) observaram a d i s c r e p â n c i a e n t r e os v a l o 

res c a l c u l a d o s para parâmet ros da rede e n t r e d i v e r s o s a u t o r e s . Por meio de t é c 

n icas de a taque ( " e t c h i n g " ) c o n c l u i r a m que não hav ia e v i d ê n c i a das chamadas " l i 

nhas ou esp inhas ( " s p i k e " ) t é r m i c a s " A n a l i s a r a m p r o p r i e d a d e s de absorção do 

LiF i r r a d i a d o e também por essa t é c n i c a l o c a l i z a r a m aglomerados de aprox imada¬ 

mente 50 ângs t r ons de d i â m e t r o . Também es tudaram a s u p e r f í c i e do c r i s t a l por 

m i c r o s c o p i a Óp t i ca após recoz imen tos a 600°C. 

Lambert e G u i n i e r ( 1957a , 1957b, 1958) r e a l i z a r a m t r a b a l h o s so¬ 

bre L iF i r r a d i a d o onde , por t é c n i c a s de espa lhamento d i f u s o e de l i n h a s de 
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B r a g g , l o c a l i z a r a m impurezas c r i s t a l i n a s c o r r e s p o n d e n t e s a empi lhamentos pe

r i ó d i c o s de d e f e i t o s nos p lanos (100) do c r i s t a l ; além d i s s o , mos t ra ram que 

esses empi lhamentos cor respondem a uma rede de Li c r e s c i d a sobre o p lano ( 1 0 0 ) . 

A t é c n i c a de ba ixo a n g u l o , também empregada por esses a u t o r e s , t r o u x e i n f o r -

maçêos sobre cav idades s u b m i c r o s c ó p i c a s (20-40 S n g s t r o n s ) . A a l t a s t e m p e r a t u 

ras essas cav idades não fo ram d e t e t a d a s pe la t é c n i c a ou porque suas dimensões 

aumentaram em demasia ou porque rea lmen te desapa rece ram. Essas cav idades são 

aglomerados de lacunas que se formam por d i f u s ã o ( 3 0 0 ° C ) . A t e m p e r a t u r a de 

i r r a d i a ç ã o não f o i c o n t r o l a d a . 

0 f l u o r e t o de i T t i o c o n t i n u o u sendo b a s t a n t e estudado no tada 

mente por Gi lman e Johns ton empregando t é c n i c a s de ataque ( " e t c h i n g " ) no es 

tudo de tensões i n t r o d u z i d a s no L i F . V a r i o s t r a b a l h o s sobre absorção ó p t i c a 

têm s ido f e i t o s sobre a produção de c e n t r o s de cor com i r r a d i a ç ã o com gama. 

0 es tudo da l i t e r a t u r a , d e s c r i t a a n t e r i o r m e n t e mostra que : 

a) - Mu i tos es tudos em L iF fo ram r e a l i z a d o s em amostras p o l i c r i s t a l i nas . Es

se f a t o é mu i to i m p o r t a n t e já que e f e i t o s em L iF p o l i c r i s t a l i no d i f e r e m 

dos e f e i t o s em m o n o c r i s t a i s ( K e a t i n g 1955; Senio e Tucke r 1957; Y o s h i t o 

1 9 7 2 ) ; 

b) - Pouco se r e a l i z o u empregando a t é c n i c a de p e r f i l de l i n h a , embora essa 

t é c n i c a se ja poderosa no estudo de p o l i c r i s t a i s ; 

c) - P r i n c i p a l m e n t e hã f a l t a de d e f i n i ç ã o p r e c i s a das cond ições de i r r a d i a ¬ 

ção notadamente da t e m p e r a t u r a de i r r a d i a ç ã o , e s p e c t r o de neu t rons è 

f l u e n c i a s . 

Pathak (1972) most ra que as v a r i a ç õ e s de v a l o r e s de dens ida¬ 

de e parâmet ros do L i F , apesar de te rem merec ido b a s t a n t e es tudo apresentam 

a inda d i s c r e p a n c i a s e n t r e os d i v e r s o s a u t o r e s , no que se r e f e r e a expansão 

t é r m i c a do LiF a a l t a s t e m p e r a t u r a s . Este f a t o sem dúv ida se d e v e , ao menos 

em p a r t e , a f a l t a de d e f i n i ç ã o p r e c i s a das t e m p e r a t u r a s de r e c o z i m e n t o . 
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1.4 - A ESCOLHA DO Li F COMO MATERIAL DE ESTUDO 

A esco lha do L iF para estudo de d e f e i t o s por i r r a d i a ç ã o em mo-

n o c r i s t a i s se d e v e : 

a) ã p o s s i b i l i d a d e de c r i s t a i s de LiF poderem ser e x t e n s i v a m e n t e d a n i f i c a d o s 

por ba ixas f l u e n c i a s de neu t rons e o f a t o de que a maior p a r t e dos danos 

não se a n i q u i l a ã t e m p e r a t u r a ambiente (Smal lman 1 9 5 7 ) ; 

b) a pos ição a t u a l do problema na l i t e r a t u r a , i s t o é, t r a t a - s e de um assunto 

b a s t a n t e estudado mas a inda mal d e f i n i d o ; 

c) ãs p r o p r i e d a d e s f í s i c a s do L i F , c i t a d a s m inuc iosamente no c a p í t u l o I I I , 

que o to rnam amost ra quase i d e a l do ponto de v i s t a da homogeneidade e da 

p e r f e i ç ã o i n i c i a l ; r e s p e c t i v a m e n t e essas q u a l i d a d e s são i m p o r t a n t e s na rep ro¬ 

dução acurada dos r e s u l t a d o s e p o s s i b i l i d a d e de se t r a b a l h a r com uma gama de 

v a r i a d i s s i m a de i m p e r f e i ç õ e s , p a r t i n d o do c r i s t a l p e r f e i t o até o c r i s t a l ex t rema¬ 

mente d a n i f i c a d o . 

Neste t r a b a l h o t e v e - s e o cu idado e s p e c i a l na d e f i n i ç ã o p r e c i s a 

das cond ições de i r r a d i a ç ã o , notadamente nas de te rm inações da t e m p e r a t u r a de 

i r r a d i a ç ã o , e s p e c t r o s de neu t rons e f l u e n c i a s ; es tes ú l t i m o s tem s ido conside¬ 

radas como os p r i n c i p a i s r esponsáve i s por d i s c r e p a n c i a s no estudo a t u a l de da¬ 

nos por i r r a d i a ç ã o . 

1.5 - OBJETIVOS DA PESQUISA 

Os o b j e t i v o s p r i n c i p a i s des ta pesqu isa são : 

19) Por meio da a n á l i s e do p e r f i l de l i n h a : 

a) - v e r i f i c a r a d i s t r i b u i ç ã o p r e f e r e n c i a l de d e f e i t o s a p a r t i r da a n á l i ¬ 

se de v á r i a s r e f l e x õ e s do c r i s t a l mais d a n i f i c a d o ; 

b) - e s t u d a r a i n f l u e n c i a da t e m p e r a t u r a de i r r a d i a ç ã o na produção de de¬ 

f e i t o s em c r i s t a i s s u j e i t o s a f l u ê n c i a da mesma ordem e mesmo espec-
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t r o de e n e r g i a de n e u t r o n s ; 

c) - e s t u d a r a c o n t r i b u i ç ã o de n e u t r o n s , com d i f e r e n t e s i n t e r v a l o s de e-

fi 4 
n e r g i a , na produção de d e f e i t o s a p a r t i r da reação Li ( n , t ) H e . 

29) Por meio da m i c r o s c o p i a e l e t r ô n i c a de v a r r e d u r a e s t u d a r a t o p o g r a f i a dos 

c r i s t a i s d a n i f i c a d o s e sua r e l a ç ã o com os p r o v á v e i s e f e i t o s de i r r a d i a ç ã o . 

Para a t i n g i r esses o b j e t i v o s f o i n e c e s s á r i o s e g u i r o s e g u i n t e 

PLANO DE TRABALHO 

1 - Estudo das i n t e r a ç õ e s de neu t rons e r a i o s gama com o L i F . 

2 - Levantamento do e s p e c t r o de e n e r g i a de neu t rons na pos i ção de i r r a d i a ç ã o . 

~ 6 4 

3 - Determinação da seção de choque e f e t i v a para a reação Li ( n , t ) H e para d i ¬ 

f e r e n t e s i n t e r v a l o s de e n e r g i a de n e u t r o n s . 

4 - Conhecimento de t é c n i c a s de de te rm inação de f l u x o s t é r m i c o , i n t e r m e d i a r i o 

e r áp i do no caroço ou núc leo do Rea to r . 

5 - E s t a b e l e c i m e n t o de s i s tema medidor da t e m p e r a t u r a do c r i s t a l d u r a n t e a i r r a ¬ 

d i a ç ã o . 

6 - Monocromat ização do f e i x e i n c i d e n t e de r a i o s - X para a a n a l i s e de p e r f i l de 

l i n h a . 
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CAPITULO II 

INTERAÇÕES DE NEUTRONS E RAIOS GAMA COM O Li F 

I I . 1 - CONSIDERAÇÕES GERAIS 

A na tu reza e o número de d e f e i t o s p roduz idos por p a r t í c u l a s 

r a d i o a t i v a s e neu t rons i n c i d e n t e s no c r i s t a l dependem dos processos de i n t e 

ração . Para a p o s t e r i o r i n t e r p r e t a ç ã o dos danos i n t r o d u z i d o s no c r i s t a l de 

Li F i r r a d i a d o s com neu t rons e r a i o s gama, c o n s i d e r o u - s e n e c e s s á r i a uma re -

v i são das i n t e r a ç õ e s hav idas no c r i s t a l du ran te o processo de i r r a d i a ç ã o . 

D i f e r e n t e s i n t e r a ç õ e s nuc lea res e a tômicas acontecem para 

d i s t i n t o s e s p e c t r o s de neu t rons e ra i os gama; alem d i s s o , uma de te rm inada 

i n t e r a ç ã o , p o s s í v e l de acon tece r para todo um e s p e c t r o de e n e r g i a de n e u t r o n s , 

pode o c o r r e r p r e f e r e n c i a l m e n t e d e n t r o de d e l i m i t a d o i n t e r v a l o de e n e r g i a , s e n -

do n e c e s s á r i a a a n a l i s e em termos de seção de choque. Outras i n t e r a ç õ e s a¬ 

presentam e n e r g i a l i m i a r d e f i n i n d o a e n e r g i a mínima n e c e s s á r i a para a ocor -

renc ia daquela i n t e r a ç ã o . 

No p resen te t r a b a l h o , o c r i s t a l de Li F es tá s u j e i t o a todo es¬ 

pec t ro de e n e r g i a de neu t rons mais r ad i çaão gama de f u n d o . Neste c r i s t a l , o 

fi 7 

Li n a t u r a l ( m e t a l ) Ó c o n s t i t u i d o pe los i s ó t o p o s Li (7,42%) e Li ( 9 2 , 5 8 % ) . 

Para o estudo das i n t e r a ç õ e s hav idas com Li F das cond ições 

e x p e r i m e n t a i s de i r r a d i a ç ã o , p rocedeu-se a uma separação dos processos em 
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termos de 

I n t e r a ç õ e s com neu t rons 

I n t e r a ç õ e s com ra ios gama 

Os t r a b a l h o s bás icos c o n s u l t a d o s para es te es tudo são de Lau -

r i t s e n (1966) e de Stehn ( 1 9 6 4 ) . As seções de choque e f e t i v a s para a reação 

fi 3 

Li ( n , a ) H e o e s p e c t r o de ene rg i a de neu t rons foram de te rm inados e cons 

tam da pa r te I I . 4 des te c a p T t u l o . 0 conhec imento des te e s p e c t r o é p a r t i c u l a r ¬ 

mente i m p o r t a n t e no c á l c u l o das seções de choque e f e t i v a s para as d i v e r s a s 

i n t e r a ç õ e s c o n s i d e r a d a s . 

I I . 2 - A - INTERAÇÕES DE NEUTRONS COM 0 L iF 

11 .2.1 - Cons iderações I n i c i a i s 

São v á r i a s as reações nuc l ea res do t i p o ( n , b ) e espaIhamentos 

p o s s í v e i s com o F e os i s ó t o p o s de Li n a t u r a l . Para a a n á l i s e das c o n t r i b u i ¬ 

ções das d i v e r s a s i n t e r a ç õ e s na produção de d e f e i t o s em L i F , c o n s i d e r o u - s e 

separadamente esses do is t i p o s de i n t e r a ç ã o em termos de seção de choque paA-

ra de te rm inada e n e r g i a , seção de choque máxima, seção de choque e f e t i v a (a 

p a r t i r da convo lução da seção de choque e e s p e c t r o rea l de n e u t r o n s ) , ener¬ 

g ia da p a r t í c u l a e m i t i d a e e n e r g i a l i m i a r da r e a ç ã o . Dada a complex idade da 

a n a l i s e , agrupou-se os r e s u l t a d o s em termos de reg iões de e n e r g i a . 

11 .2.2 - Região de Neutrons Térmicos (Neut rons com E < 0,45 eV) 

6 4 

A reação Li ( n , t ) H , com seção de choque t é r m i c a = 950b, 

é a mais i m p o r t a n t e n e s t a r e g i ã o . Reações do t i p o ( n , y ) , que ocor rem com L i , 

L i 7 e F, a p r e s e n t a m , o A da ordem de algumas dezenas de mb. As demais rea¬ 

ções possuem e n e r g i a l i m i a r na reg ião de MeV. Sobre algumas reações (a da or¬ 

dem de mb), as i n fo rmações encon t radas r e f e r e m - s e apenas ã r eg i ão de MeV. 



14 

Espalhamentos do t i p o ( n , n ' ) possuem e n e r g i a l i m i a r na r e 

g ião de MeV; s a l i e n t a - s e q u e , sobre a lguns espa lhamentos des te t i p o , tem-se 

i n fo rmações somente na r e g i ã o de MeV. Espalhamentos do t i p o ( n , n ) apresentam 

o t de a lguns b a r n s . 

Nesta reg ião as c o n t r i b u i ç õ e s das reações e dos espa lhamentos 

para o A L i , em termos de seção de choque , são : 

seção de choque t o t a l ( reações + e s p a l h a m e n t o s ) : 72,3 - 1,3b (E n = 0 ,253 eV) 

seção de choque de absorção ( r e a ç õ e s ) : 71,9 - 1,0b ( e s p e c t r o t e r m a l i z a d o ) 

11 .2.3 - Região de Neutrons I n t e r m e d i á r i o s (Neut rons com 0,45 eV<E<1 MeV) 

6 4 

A seção de choque para a reação Li ( n , t ) He segue a l e i l /v, 

com ressonânc ia por v o l t a de E = 250 keV (Mahaux 1965) i n d i c a n d o que na r e 

g ião de i n t e r m e d i á r i o s ê" a inda da ordem de b a r n s . Reações do t i p o ( n , y ) p o s -

suem a. de a lguns mb ou mesmo ub . 

Espalhamentos do t i p o ( n , n ) podem a p r e s e n t a r r e s s o n â n c i a como 

a que o c o r r e com Li a E = 262 keV com a = 1 1 , 2 b ; f o r a da r eg ião de ressonân¬ 

c ia a seção de choque c o n t i n u a da ordem de a lguns b a r n s . 

11 .2.4 - Região de Neutrons ráp idos (Neu t rons com 1 MeV < E < 10 MeV) 

6 4 

A reação Li ( n , t ) He nessa reg ião t o r n a - s e c o m p e t i t i v a com 

d i v e r s a s ou t ras que apresentam seção de choque de algumas centenas de mb. As 

reações mais c o m p e t i t i v a s são L i 7 ( n , t ) He A + n ( 4 1 % ) , gF ( n , a) 7 N ( 3 2 % ) , 

L A ( n , d n ) H e A ( 1 6 % ) e L i 6 ( n , t ) He A ( 1 1 % ) ; as demais c o n t r i b u i ç õ e s são d e s p r e z í 

v e i s . Sobre reações do t i p o ( n , y) não se tem in fo rmações - são cons ide radas 

d e s p r e z í v e i s , face a l e i de deca imento da seção de choque. 

Espalhamentos do t i p o ( n , n ) no Li e Li , tem o * r e s p e c t i v a 

mente de 1,35b e 1,53b; espa lhamentos i n e l ã s t i c o s apresentam a,* de cente -

nas de mb. 
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Região i n t e r m e d i á r i a + r á p i d a : c r i s t a l de Li F s u j e i t o a e s p e c t r o i n t e r m e d i á 

r i o e r áp i do de neu t rons é p r i n c i p a l m e n t e da-

- 6 ( n . t 4 ) He 4 

m f i c a d o a p a r t i r da reação Li Cn,tJ He , e n t r e t a n t o a i n f l u e n c i a de espa lha 

mentos do t i p o ( n , n ) já e da ordem de 10% 

Espalhamento do t i p o ( n , n ) , com neu t rons de a l t a e n e r g i a , c o r -

responde a i n t e r a ç ã o na qua l o núc leo não f o i e x c i t a d o ; e o chamado choque e-

l ã s t i c o . Por o u t r o l a d o , em termos de d e f e i t o s p roduz idos no c r i s t a l e de 

i n t e r e s s e a n a l i s a r essa i n t e r a ç ã o do ponto de v i s t a do átomo: o á tomo, para 

o neu t ron de a l t a e n e r g i a » s è comporta segundo o modelo de " e s f e r a d u r a " (See¬ 

ger 1964) não havendo , p o r t a n t o , a fo rmação do núc leo compos to . O n e u t r o n i n -

c i d e n t e des loca o átomo de sua pos ição na rede c r i s t a l i n a , pe rdendo , conse-

II.2.5 - Conclusões 

~ 6 4 
Região t é r m i c a : a c o n t r i b u i ç ã o da reação Li ( n , t ) He e p redominan te sobre 

q u a l q u e r o u t r a i n t e r a ç ã o . 

- 6 4 

Região i n t e r m e d i a r i a : a c o n t r i b u i ç ã o da reação Li ( n s t ) He c o n t i n u a p r e d o 

minante (V/ 99%) f ace as demais i n t e r a ç õ e s . 

Região r á p i d a : Nesta r e g i ã o v a r i a s reações c o n t r i b u e m c o m p e t i t i v a m e n t e para 

a produção de d e f e i t o s , e n t r e t a n t o a exceção do N, os de 

mais p rodu tos de reação são os mesmos (He** e i s ó t o p o s do H ) . A c o n t r i b u i ç ã o 

i m p o r t a n t e na produção de d e f e i t o s será dada pelos e s p a l h a m e n t o s , p a r t i c u l a r 

mente do t i p o ( n , n ) . 0 esquema aba ixo most ra a c o n t r i b u i ç ã o p o r c e n t u a l na 

seção de choque e f e t i v a de cada i n t e r a ç ã o . 

Reações - 14% 

I n t e r a ç ã o * 
( n , n ' ) 7% 

Espalhamentos - 86% < _, . 

11 6% 

( n , n ) • 

7 L i 73% 
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I I . 3 - INTERAÇÕES DE RAIOS GAMA OCM 0 L iF 

I I . 3 . 1 - Cons iderações I n i c i a i s 

A rad iação gama de fundo no r e a t o r provêm das c o n t r i b u i ç õ e s 

a) gamas de f i s s ã o 

b) gamas de a t i v a ç ã o 

c) gamas pron tos ( n , y ) 

quen temen te , ene rg i a - s i t u a ç ã o c a r a c t e r í s t i c a de choque i n e l á s t i c o . Este é 

t r a t a m e n t o no qual se es ta i n t e r e s s a d o . 

Esta i n t e r a ç ã o ou se ja choque i n e l ã s t i c o com neu t rons de a l t a 

ene rg i a é p a r t i c u l a r m e n t e i m p o r t a n t e em produção de d e f e i t o s por i r r a d i a ç ã o , 

uma vez que c o n t r i b u i d i r e t a m e n t e na formação de d e f e i t o s p o n t u a i s : átomos 

des locados ( i n t e r s t i c i a i s ) e l a c u n a s . Hughes (1953a) c o n s i d e r a neu t rons rã -

pi dos como a r ad i ação mais e f i c a z no r e a t o r para produção de des locamentos 

a tômicos e l a c u n a s . 

A reação Li ( n , t ) He ê a p r i n c i p a l responsáve l pe la produ¬ 

ção de d e f e i t o s em L i F se i r r a d i a d o com: e s p e c t r o t o t a l , espec t r o t é r m i c o , 

e s p e c t r o t é r m i c o + i n t e r m e d i á r i o e e s p e c t r o i n t e r m e d i á r i o + r á p i d o . 

E n t r e t a n t o , os d i f e r e n t e s v a l o r e s das seções de choque para 

es ta reação já levam a c o n c l u i r que o número de d e f e i t o s i n d u z i d o s no L iF a 

p a r t i r da reação ( n , a ) dependera do p a r t i c u l a r e s p e c t r o de neu t ron u t i l i z a d o . 

A v e r i f i c a ç ã o da i m p o r t â n c i a des ta reação na produção de de -

f e i t o s em L iF conduz iu a um estudo mais d e t a l h a d o sobre seu comportamento pa¬ 

ra d i f e r e n t e s i n t e r v a l o s de e n e r g i a . Na v e r d a d e , somente apôs esse estudo é 

que se pôde c o n c l u i r sobre as c o n t r i b u i ç õ e s de d i f e r e n t e s i n t e r a ç õ e s de uma 

maneira q u a n t i t a t i v a como f o i f e i t a no I I . 4 des te c a p í t u l o , a p a r t i r das se¬ 

ções de choque e f e t i v a s . 
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dev idas a processos que ocorrem nos e lementos c o m b u s t í v e i s , m a t e r i a i s e s t r u ¬ 

t u r a i s e em a lvos u t i l i z a d o s em e x p e r i ê n c i a s , p o r v e n t u r a e x i s t e n t e s (Mafra 

1969 ) . As duas p r i m e i r a s c o n t r i b u i ç õ e s são dev idas a a t i v i d a d e r e s i d u a l do 

c a r o ç o , processos de f i s s ã o e c a p t u r a n e u t r ô n i c a . Em g e r a l são rad iações com 

ene rg ia E A < 3 MeV (ba i xa e n e r g i a ) . Radiações gama p r o v e n i e n t e s de reações 

(n,y)(gama p r o n t o ) podem a p r e s e n t a r ene rg ias a l t a s não u l t r a p a s s a n d o , e n t r e 

t a n t o , 11 MeV (T roube tzkoy 1961 ) . 

A i m p o s s i b i l i d a d e de in fo rmações sobre o e s p e c t r o de rad iação 

gama,na pos ição de i r r a d i a ç ã o ou mesmo em o u t r a reg ião do caroço do r e a t o r , 

p e r m i t i u apenas algumas cons ide rações sobre essas i n t e r a ç õ e s , b a s e a d a s p r i n c i ¬ 

palmente em t r a b a l h o s a n t e r i o r e s (Mafra 1969) ,que fo rnecem o e s p e c t r o de ra¬ 

d iação gama na sa ida de um canal t r a n s v e r s a l , q u e passa â d i s t â n c i a de a lguns 

c e n t í m e t r o s do caroço do r e a t o r . Nesta s i t u a ç ã o , a c o n t r i b u i ç ã o da rad iação 

de fundo do r e a t o r só se t o r n a i m p o r t a n t e para ene rg i as aba ixo de 3 MeV. 

No caroço do r e a t o r a rad iação gama ce r tamente ê maior que na 

saída do c a n a l , e n t r e t a n t o a deformação que h a v e r i a no espec t ro s e r i a no 

s e n t i d o de aumentar a c o n t r i b u i ç ã o de r ad i ação na reg ião de ba ixa ene rg ia .Na 

sa ida do canal de cujo e s p e c t r o de rad iação gama se tem i n f o r m a ç ã o , a con -

t r i b u i ç ã o de rad iações com a l t a e n e r g i a e d e s p r e z í v e l . Não se tem in fo rmação 

sobre a sua c o n t r i b u i ç ã o no caroço do r e i t o r , no e n t a n t o Õ p r o v á v e l , q u e fa¬ 

ce a c o n t r i b u i ç ã o de rad iações de ba ixa e n e r g i a , se ja também d e s p r e z í v e l . 

Estas conc lusões estão concordes com Hehl (1961) que cons ide¬ 

ra os ra ios gama de f i s s ã o (ba i xa e n e r g i a ) como os maiores c o n s t i t u i n t e s da 

rad iação gama p roduz ida no caroço do r e a t o r ; para esse a u t o r , r a i os gama de 

f i s s ã o inc luem gamas p ron tos de f i s s ã o e gamas de deca imento dos produtos de 

f i s s ã o . 

Na a n a l i s e das i n t e r a ç õ e s da rad iação gama com LiF c o n s i d e r o u 

-se as i n t e r a ç õ e s nuc lea res do t i p o (y»b) ou f o t o d e s i n t e g r a ç õ e s e as i n t e r a 

ções atÔmi cas . 
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11 .3 .2 - F o t o d e s i n t e g r a ç ã o 

Pelas cons ide rações f e i t a s sobre o p r o v á v e l e s p e c t r o de r a d i a 

ção gama de fundo no caroço do r e a t o r , a c o n t r i b u i ç ã o na reg ião de E>3MeV se

r i a pequena ou mesmo d e s p r e z í v e l face a c o n t r i b u i ç ã o das rad iações com E<3MeV. 

c -j 

As ene rg ias l i m i a r e s para reações (y>b) com Li e Li es tão 

acima de 5,66 MeV e com seções de choque da ordem de a lguns mb (Cesar 1970) . 

Poderão o c o r r e r f o t o d e s i n t e g r a ç õ e s desde que e x i s t a m rad iações gama com 

E>5,66 MeV, sobre as qua is sabe-se ser pequena a c o n t r i b u i ç ã o . 

Além d i s s o , a seção de choque pequena dessas r e a ç õ e s , face ãs 

demais i n t e r a ç õ e s s o f r i d a s pelo c r i s t a l com n e u t r o n , p e r m i t e c o n s i d e r a r des¬ 

p r e z í v e l a c o n t r i b u i ç ã o de reações nuc lea res do t i p o (y»b) na produção de de¬ 

f e i t o s no c r i s t a l de L i F , nas condições em que se r e a l i z a a e x p e r i ê n c i a . 

F o t o d e s i n t e g r a ç õ e s com F são cons ide radas imp rováve i s já que 

a ene rg ia l i m i a r para a reação es tá acima de 11 MeV e rad iações gama com 

E>11 MeV não o c o r r e m . 

11 .3 .3 - I n t e r a ç õ e s Atômicas 

A c o n t r i b u i ç ã o i m p o r t a n t e da rad iação gama é a t ravés da i n t e ¬ 

ração a t ô m i c a . Raios gama i n te ragem com o L iF p roduz indo i o n i z a ç ã o ( e f e i t o 

f o t o e l é t r i c o ) e consequentes mudanças nas p r o p r i e d a d e s f í s i c a s (absorção óp¬ 

t i c a ) do s ó l i d o ( C h r i s t y 1 9 6 7 ) , i n t r o d u z i n d o d e f e i t o s na rede c r i s t a l i n a de 

dimensões de mic rons ( I ves 1967a ) . 

Como no L iF ocor rem processos de i o n i z a ç ã o em consequênc ia de 

i n t e r a ç õ e s n u c l e a r e s , t o r n a - s e d i f í c i l sepa ra r as c o n t r i b u i ç õ e s , na produção 

de d e f e i t o s , dos e f e i t o s de i o n i z a ç ã o dev idos aos p rodu tos de f i s s ã o e a ra¬ 

d iação gama de f u n d o . 

P r o c u r o u - s e , n a pa r te e x p e r i m e n t a l , t e r - s e alguma in fo rmação so¬ 

bre a c o n t r i b u i ç ã o de rad iação gama de fundo a p a r t i r da i r r a d i a ç ã o de mono¬ 

c r i s t a l de L i F , com o r e a t o r d e s l i g a d o . Nestas c o n d i ç õ e s , a c o n t r i b u i ç ã o das 
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componentes ua rad iação gama .deco r ren te do processo de f i s s ã o do r e a t o r ega-

ma pron tos do t i p o ( n , y ) » e n u l a . 0 e s p e c t r o de rad iação gama é c o n s t i t u i d o 

por y de a t i v a ç ã o a p e n a s , e , de acordo com e s t i m a t i v a s f e i t a s (Apênd ice ) , 

es te c r i s t a l f i c o u s u j e i t o a uma f l u ê n c i a de r a i o s gama ( f l u x o i n t e g r a d o no 

tempo) cerca de 10 vezes menor que os demais c r i s t a i s i r r a d i a d o s com n e u t r o n s . 

I I . 3 . 4 - Conclusões 

A c o n t r i b u i ç ã o de i n t e rações do t i p o ( Y > D ) , OU sejam fo tode -

s i n t e g r a ç õ e s , na produção de d e f e i t o s em LiF i cons ide rada d e s p r e z í v e l , qual¬ 

quer que se ja a p o s i ç ã o , no coroço do r e a t o r , empregada para a i r r a d i a ç ã o . 

I n t e r a ç õ e s a tômicas do LiF com a rad iação gama de f u n d o ( p r e -

dominantemente < MeV) ocorrem d u r a n t e a permanência do c r i s t a l den t ro do 

r e a t o r . Sua c o n t r i b u i ç ã o na produção dos chamados " c e n t r o s de c o r e s " sera 

t a n t o maior quanto mais próx imo o c r i s t a l se e n c o n t r a r do caroço do r e a t o r . 

Na s i t u a ç ã o do r e a t o r d e s l i g a d o , r a i os gama de a t i v a ç ã o são 

s u f i c i e n t e s para i n t r o d u z i r cen t ros de cores no L i F . 

I I . 4 - DETERMINAÇÃO DA SEÇÃO DE CHCOJE EFETIVA DO L i 6 PARA A REAÇÃO ( n , o t ) . 

LEVANTAMENTO DO ESPECTRO DE ENERGIA DE NEUTRONS. 

I I . 4 . 1 - I n t r o d u ç ã o 

6 4 

Como f o i v i s t o no i tem I I . 2 des te c a p i t u l o , a reação Li (n , t )He 

6 3 

(ou Li ( n ,a ) H ) Ó a que predominantemente conco r re para a produção de de¬ 

f e i t o s no L iF ,desde que o espec t ro de ene rg ia de neut rons envo lva a componen¬ 

te t é r m i c a ; essa reação segue sendo i m p o r t a n t e na ausênc ia desta componente , 

quando a componente i n t e r m e d i a r i a es ta p r e s e n t e . 

Nas e x p e r i ê n c i a s r e a l i z a d a s neste t r a b a l h o , o c r i s t a l de L iF 

f i c o u s u j e i t o a todo e s p e c t r o de e n e r g i a de neu t rons p r i n c i p a l m e n t e , e ao 
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e s p e c t r o i n t e r m e d i á r i o + r á p i d o . Daí a necess idade do conhec imento mais de 

t a l h a d o dessa reação em termos de seção de choque e f e t i v a . 

P re tende -se c o n c l u i r quanto a c o n t r i b u i ç ã o de neu t rons t é r m i -

c o s , i n t e r m e d i ã r i o s e r á p i d o s para a reação Li ( n ,a )H , cu jos p rodu tos de f i s s ã o 

r e s u l t a n t e s são predominantemente responsáve i s pe los danos no c r i s t a l de L iF 

(Gi lman 1 9 5 8 ) . 

Por o u t r o l a d o , c á l c u l o s de e f e i t o s de i r r a d i a ç ã o devem ser 

baseados em f l u x o s c a l i b r a d o s , assumindo-se a d i s t r i b u i ç ã o de ene rg i a de neu

t r o n s (Dienes 1 9 5 7 ) . A f a l t a de d e f i n i ç õ e s p r e c i s a s das cond ições e x p e r i m e n 

t a i s em estudo de d e f e i t o s por i r r a d i a ç ã o tem conduz ido a conc lusões d i s c r e ¬ 

pantes . 

Seeger (1964) c o n s i d e r a i n d i s p e n s á v e l o conhec imento p r e c i s o 

de f l u e n c i a s e e s p e c t r o de e n e r g i a de neu t rons no es tudo q u a n t i t a t i v o de da¬ 

nos por i r r a d i a ç ã o . 

Neste í tem Õ f e i t o o l evan tamen to do e s p e c t r o rea l de ener 

g ia de n e u t r o n s , e n q u a n t o que de te rm inações de f l u e n c i a s c o n s t i t u e m o Apênd i¬ 

ce deste t r a b a l h o . 

I I . 4 . 2 - P roced imento 

A de te rm inação de seções de choque e f e t i v a s da reação 

Li (n ,a )H f o i f e i t a para a pos i ção em que se r e a l i z a e x p e r i ê n c i a s de produ¬ 

ção de d e f e i t o s em m o n o c r i s t a i s de L iF por bombardeio com n e u t r o n s : pos ição 

EIFS35A - p r a t e l e i r a 5, a r r a n j o 88 - caroço do r e a t o r ( F i g . 4 ) . 

A seção de choque e f e t i v a media ê dada por : 

a _ íd»(E). a (E)dE ( D 

J * ( E ) d E 

onde <{>(E) Õ a d i s t r i b u i ç ã o de f l u x o em e n e r g i a e a(E) a d i s t r i b u i ç ã o de se¬ 

ção de choque em e n e r g i a . E p o r t a n t o n e c e s s á r i o o l evan tamen to dessas f un¬ 

ções para o p a r t i c u l a r i n t e r v a l o de e n e r g i a de neu t rons ao qua l es tá subme -

-5 

t i d o o c r i s t a l em e s t u d o . 0 i n t e r v a l o adotado f o i 10 eV < E < lOMeV. 
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As funções <j>(E) e a (E) fo ram g r a f i c a d a s em papel d i l o g a r í t m i -

co com esca las em E (eV) c o i n c i d e n t e s e os v a l o r e s das seções de choque e fe¬ 

t i v a s medias foram o b t i d o s a p a r t i r da convo lução numér ica das funções segun¬ 

do a expressão ( 1 ) . 

As seções de choque e f e t i v a s médias fo ram c a l c u l a d a s para d i ¬ 

f e r e n t e s i n t e r v a l o s de e n e r g i a : 

a t - 0 < E < 0.45 eV - neu t rons t é r m i c o s 

- 0 .45 eV < E < 1 MeV - neu t rons i n t e r m e d i á r i o s 

o, - 1 MeV < E < 10 MeV - neu t rons ráp idos 

cr. - 0.45 eV < E < 10 MeV - neu t rons i n t e r m e d i á r i o s mais ra -

pi dos 

Oj - 0 < E < 10 MeV - e s p e c t r o t o t a l de neu t rons 

I I . 4 . 3 - Seção de Choque g(E) para o Espec t ro de Neut rons 

fi 3 

A seção de choque para a reação Li ( n , a ) H a p r e s e n t a uma res¬ 

sonânc ia p o r v o l t a de E = 250 keV , to rnando b a s t a n t e complexas as funções ex

p e r i m e n t a i s na reg ião acima de 1 keV (Mahaux 1965 , Murray 1 9 5 9 ) , desv iando da 

d i s t r i b u i ç ã o do t i p o l/v (Bame 1959, Bergman 1961 ) . 

Na reg ião de 10 keV < E < 10 MeV os v a l o r e s de a(E) fo ram re¬ 

t i r a d o s das t a b e l a s Neut rons Cross S e c t i o n (Stehn 1 9 6 4 ) ; na reg ião de 

1,5 MeV < E < 10 MeV s e g u i u - s e os v a l o r e s de Schwarz (1965) e Mahaux ( 1 9 6 5 ) ; 

para ene rg i as menores que 1 keV ado tou -se uma d i s t r i b u i ç ã o a(E) a l / v (Hughes 

1953b) passante pelo ponto c o r r e s p o n d e n t e a EQ = 0,0259 e = 950 b(v = 2 .200 m/s) 

(Stehn 1964 ) . 

Observou-se uma c o n c o r d â n c i a b a s t a n t e grande da r e t a passante 

por E Q , com i n c l i n a ç ã o c o r r e s p o n d e n t e a l / v , e os v a l o r e s de a(E) por v o l t a 

de 1 keV, reg ião em que se i n i c i a o d e s v i o de a (E) da função l / v . Para 

E = 1,4 keV os v a l o r e s de a(E) dado por Schwarz e o b t i d o s a p a r t i r de l/v , 

c o i n c i d e m . 
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I I .4.4 - D i s t r i b u i ç ã o de F luxo de Neut rons em Energ ias 

A d i s t r i b u i ç ã o de f l u x o de neu t rons em e n e r g i a ou dens idade de 

f l u x o de neu t rons <f>(E) é p r o p o r c i o n a l a uma de te rm inada d i s t r i b u i ç ã o D ( E ) : 

• (E ) a D(E) 

ou Í ( E ) = k.D(E) 

onde: <j>(E) n/cm . seg.eV 

D(E) 2 

n/cm . seg .Ev 

k c o n s t a n t e de p r o p o r c i o n a l i d a d e 

A obtenção de <$>(E) pode ser f e i t a a p a r t i r da d i s t r i b u i ç ã o D(E) 

desde que se d e t e r m i n e a c o n s t a n t e k, que depende da p a r t i c u l a r cond ição de 

dens idade de f l u x o de n e u t r o n s . Se ja cfi(E) .dE a f r a ç ã o de neu t rons e m i t i d o s no 

i n t e r v a l o de e n e r g i a E— A dE . 

Então: 4>(E).dE = k.D(E) .dE 

o u , i n t e g r a n d o d e n t r o do i n t e r v a l o g e n é r i c o de ene rg i as E A — E A : 

<{>(E).dE = k, D(E).dE n / cm 2 . seg 

E i 

Ambas as i n t e g r a i s cor respondem a f l u x o de neu t rons com e n e r g i a no i n t e r v a l o 

g e n é r i c o c o n s i d e r a d o . A i n t e g r a l : 

E, 

4>(E).dE n/cm .seg 

cor responde ao f l u x o rea l de neu t rons e é o b t i d a e x p e r i m e n t a l m e n t e a p a r t i r 

da a t i v i d a d e de mon i t o res e s p e c i a i s empregados na de te rm inação da f l u ê n c i a de 

n e u t r o n s . A i n t e g r a l 

D(E) .dE 
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pode se r de te rm inada numer i camen te , pela i n t e g r a ç ã o da função D ( E ) . 

A c o n s t a n t e k, dada por : 

k = - t _ 

perm i te a obtenção dos v a l o r e s da função (}>(E). 

-5 

0 i n t e r v a l o E A E A de e n e r g i a c o n s i d e r a d o e 10 e V < E < 1 0 M e V , 

pois o número de neu t rons com e n e r g i a f o r a desse i n t e r v a l o è" p r a t i c a m e n t e des

p r e z í v e l neste t i p o de r e a t o r ( B i l l i n g t o n 1 9 6 1 ) . D i v i d i u - s e o e s p e c t r o t o t a l de 

n e u t r o n s , d e n t r o desse i n t e r v a l o , em t r ê s componentes : 

-5 

e s p e c t r o de neu t rons t é r m i c o s : 10 e V < E < 0 , 4 5 eV 

e s p e c t r o de neu t rons i n t e r m e d i á r i o s : 0,45 eV < E < 1 MeV 

e s p e c t r o de neu t rons r á p i d o s : 1 MeV < E < 10 MeV 

I I . 4 . 5 - Espec t ro de neu t rons t é r m i c o s 

Neutrons em e q u i l í b r i o t é r m i c o com o moderador obedecem a uma 

d i s t r i b u i ç ã o Maxwe l l i ana de dens idade de neu t rons a t e m p e r a t u r a T do modera

dor ( P r i c e 1958a ) . No r e a t o r I E A - R 1 , a água ê empregada como moderador . Na 

pos ição em que são i r r a d i a d o s os c r i s t a i s , e x i s t e a p r e c i á v e l massa de água 

e n t r e o e lemento i r r a d i a ç ã o e os e lementos c o m b u s t í v e i s o que pecmi te admi -

t i r a e x i s t ê n c i a de processo de t e r m a l i z a ç ã o dos neu t rons ráp idos e i n t e r m e ¬ 

d i á r i o s ( P r i c e 1958b ) . A d m i t i u - s e não haver d i s t o r s á o do e s p e c t r o de neu -

t r o n s t é r m i c o s em re lação ã d i s t r i b u i ç ã o M a x w e l l i a n a . 

0 e s p e c t r o t é r m i c o bás i co adotado ê uma d i s t r i b u i ç ã o M a x w e l l i a -

na M(E) cen t rada em EQ = 0,0265 eV, v a l o r c o r r e s p o n d e n t e à T = 308 - 5 K,de-

te rm inado e x p e r i m e n t a l m e n t e . 

A d i s t r i b u i ç ã o de f l u x o de neu t rons t é r m i c o s em e n e r g i a <i>t(E) 

ê p r o p o r c i o n a l ã d i s t r i b u i ç ã o M a x w e l l i a n a M(E ) : 

tf). (E) = k' M(E) n / cm 2 . seg .eV 
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onde: M(E) = \ e x p ( - A - ) 

como EQ é c o n s t a n t e , A ( E ) = \ E - e x P • • ( " I f " ) 

-2 
com k. = k!. E A 

t t o 
( O 45 

Logo: I t ( E ) = M(E)dE = 
' , E.exp (- JL) dE (E em eV) 

E i 
10~ b ~ h o 

C -5 
E, = 10 0 eV 

onde 
EA = 0,45 eV = EA c o r r e s p o n d e n t e ao c o r t e do Cadmium para f l u x o s i' 

s o t r õ p i c o s (Dayton 1957 ) . 

0 r e s u l t a d o dessa i n t e g r a l , c a l c u l a d a para i n t e r v a l o s de 

0.001 eV, é: 

11(E) = 7,02 x 1 0 " H 

0 f l u x o de neu t rons t é r m i c o s com e n e r g i a até 0,45 eV f o i de 

t e rm inado e x p e r i m e n t a l m e n t e ( A p ê n d i c e ) : 

r 0,45 eV o 
<j> t (E)dE n/cm .seg, 

0 

Ado tou -se o v a l o r c o r r e s p o n d e n t e 5 média dos v a l o r e s o b t i d o s 

em d i v e r s a s i r r a d i a ç õ e s . 

0 t = 1,56 x 1 0 1 3 n / c m 2 , seg A 

A c o n s t a n t e kA que c a r a c t e r i z a a esca la rea l a ser c o n s i d e r a 

da para a função M t (E) é: 

k = _ h = 2,22 x 1 0 1 6 

A p a r t i r de <j> t(E) = (2 ,22 x 1 0 1 6 ) E . exp (- Q A g g ) n / cm 2 . seg .eV 

c a l c u l o u - s e os v a l o r e s de função cpt(E) para d i v e r s a s e n e r g i a s , 

ob tendo-se o g r a f i c o d i l o g a r í t m i c o A ( E ) em função de E (eV) no i n t e r v a l o 

10* 0,45 eV. 

o 
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I I . 4 . 7 - Espec t ro de Neutrons I n t e r m e d i á r i o s 

Na r e g i ã o de 0,45 eV < E < 1 MeV a d m i t i u - s e que a dens idade de 

I I . 4 . 6 - Espec t ro de Neut rons Rápidos 

No caroço do r e a t o r pode-se assumi r que a dens idade de f l u x o 

de neu t rons ráp idos c o n t i n u a segu indo a função A ( E ) A c o r r e s p o n d e n t e ao es -

pec t r o de f i s s ã o do U 2 3 5 que e p r o p o r c i o n a l ã F(E) (Segrê 1 9 6 1 ) : 

2 

• r ( E ) = k¿ . F(E) n/cm . s e g . MeV 

onde F(E) = ( - J - ) 1 / 2 e E senh ( 2 E ) 1 / 2 ( E em MeV) 

1/2 

4 > r (E) = kr e senh (2E) 

com kr = k; ( - A r ) , / 2 

A de te rm inação da c o n s t a n t e k A f o i f e i t a de manei ra aná loga a 

10 

I ( E ) = F(E)dE = e " E s e n h ( 2 E ) 1 / 2 d E = 6,92 x 10 5 

1 

I r ( E ) f o i c a l c u l a d a numer icamente para i n t e r v a l o s de 0,01 MeV. 0 l i m i t e in fe¬ 

r i o r E. = 1 MeV co r responde aprox imadamente a e n e r g i a l i m i a r dos d e t e t o r e s 

de a t i v a ç ã o empregados na de te rm inação da f l u ê n c i a de neu t rons r á p i d o s . 

0 f l u x o de neu t rons r á p i d o s , c o m e n e r g i a cima de 1 MeV, f o i de¬ 

t e rm inado e x p e r i m e n t a l m e n t e (Apênd ice ) e o v a l o r adotado co r responde ã media 

dos v a l o r e s encon t rados em d i v e r s a s med i ções : 

0 = 6,5 x 1 0 1 2 n / c m 2 , seg 

0„ 

0 v a l o r de kr = A = 9,39 x I O 1 6 

r 

permi te d e t e r m i n a r a esca la rea l para a função <> ( E ) : 

c ( ) r ( E ) = (9,39 x I O 1 6 ) e " E senh ( 2 E ) 1 / 2 

e consequentemente os v a l o r e s de <f> (E) para o i n t e r v a l o de ene rg ias conside¬ 

rado . Igua lmente l e v a n t o u - s e o g r á f i c o de c f> r (E ) no papel di Ioga r í t m i c o . 
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f l u x o de neu t rons i n t e r m e d i á r i o s se ja i nve r samen te p r o p o r c i o n a l a E (em eV) 

(Hughes 1 9 5 3 c ) : 

1 2 
< í > i ( E ) = k - j - - J T - n / c m s e g . eV 

Os e s p e c t r o s t é r m i c o s e r á p i d o s de neu t rons têm já d e f i n i d a s 

2 

as esca las r e a i s em n/cm . s e g . eV, o que pode r i a i m p l i c a r na d e f i n i ç ã o da 

esca la para o e s p e c t r o i n t e r m e d i á r i o de n e u t r o n s . 

E n t r e t a n t o , n a s reg iões próx imas a 0,45 eV e 1 MeV,os espectros 

r e s p e c t i v a m e n t e t é r m i c o ede f i s s ã o são d i s t o r s i d o s pe la c o n t r i b u i ç ã o da compo

nente l/E do e s p e c t r o i n t e r m e d i á r i o a c a r r e t a n d o i n d e c i s ã o na pos ição da f u n 

ção l / E , r e t i l í n e a nas esca las d i l o g a r í t m i c a s . 

Nessas cond ições o p t o u - s e pela ob tenção e x p e r i m e n t a l de k. que 

envo lve a de te rm inação da dens idade de neu t rons t é r m i c o s , razão R c d do Cad -

mi um e o conhec imento da i n t e g r a l de a t i v a ç ã o de r e s s o n â n c i a para o p a r t i c u 

l a r m o n i t o r empregado ( A p ê n d i c e ) . 

Para k A , f o i o b t i d o o v a l o r : 

k, = 1,23 x I O 1 2 n /cm 2 seg 

então A ( E ) = 1 ' » n/crn s e g . eV, ' 

A lguns v a l o r e s de <f>.j(E) p e r m i t i r a m p r e c i s a r a pos ição da re ta 

l/E no g r á f i c o . 

Nas reg iões de d i s t o r ç ã o do e s p e c t r o ado tou -se para < j ) (E ) va l o -

res co r re sp onden tes ã somas de f u n ç õ e s , i s t o é: 

v i z i n h a n ç a s de 0,45 eV: <f>(E) = <J>t(E) + <|>.(E) 

v iz inhanças de 1 MeV : <f)(E) = A ( E ) + J> (E) 

I I . 4 . 8 - Resu l tados 

0 e s p e c t r o de neu t rons <f>(E) o b t i d o e a seção de choque a(E) 

para a reação Li ( n , a ) H são most rados na f i g u r a 1. 



F i g . 1 - E s p e c t r o r e a l de n e u t r o n s cj)(E] na p o s i ç ã o E IFS-35A - p r a t e l e i r a 5 ( a r r a n j o 8 8 ) . Seção de c h o q u e aCE) p a r a a r e a - • A 

ção L i 6 ( n , a ) H 3 . 
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Neut rons 
I n t e r v a l o de 
e n e r g i a AE 

Seção de choque 
e f e t i v a 

C o n t r i b u i ç ã o 
p o r c e n t u a l para 

reação ( n , a ) 

Térmicos I O " 5 eV < E < 0,45 eV 1570,0 93 ,48 

I n t e r m e d i á r i o s 0,45 eV < E < 1 MeV 109,0 6,49 

Rápidos 1 MeV < E < 10 MeV 0,368 0,03 

I n t e r m e d i a r i o s 
+ ráp idos 

0,45 eV < E < 10 MeV 109,0 6,49 

Espec t ro t o t a l I O " 5 eV < E < 10 Mev 1569,7 100,00 

I I . 5 - CANOS OU DEFEITOS POR IRRADIAÇÃO 

I I . 5 . 1 - Cons iderações Gera is 

0 o b j e t i v o des te i tem é dar uma i d é i a g e r a l sobre o que se en

tende por "danos ou d e f e i t o s por i r r a d i a ç ã o " , com p a r t i c u l a r i n t e r e s s e aos 

d e f e i t o s p roduz idos no L i F , apÕs a i n t e r a ç ã o com neu t rons e r a i o s gama. A a¬ 

bordagem do assun to será f e i t a de uma manei ra mais q u a l i t a t i v a (Para a e labo 

ração des te i t e m , d i v e r s o s l i v r o s e a r t i g o s fo ram c o n s u l t a d o s , os qua is se 

encont ram r e l a c i o n a d o s na B i b l i o g r a f i a ) 

Dada a complex idade das funções cr (E) ,na r e g i ã o de e n e r g i a s 

maiores que 1 keV.e as d i s t o r s õ e s do e s p e c t r o de n e u t r o n s , a convo lução f o i 

f e i t a numer i camen te , segundo a expressão ( 1 ) . Na t a b e l a 1 encon t ram-se os v a 

l o r e s o b t i d o s para as seções de choque médias e as c o n t r i b u i ç õ e s p o r c e n t u a i s 

de neu t rons com d i f e r e n t e s i n t e r v a l o s de e n e r g i a na produção de d e f e i t o s em 

Li F a p a r t i r da reação Li ( n ,a )H . 

Tabe la 1 - Seções de choque e f e t i v a s do Li para a reação Li ( n ,a )H e a con¬ 

t r i b u i ç ã o p o r c e n t u a l de d i f e r e n t e s e s p e c t r o s de neu t rons para es ta 

r e a ç ã o . 



O t r a t a m e n t o t e ó r i c o , na i n t e r p r e t a ç ã o das d i v e r s a s e x p e r i ê n 

c ias sobre danos por i r r a d i a ç ã o , é complexo e os modelos nem sempre r e t r a t a m 

as e v i d ê n c i a s e x p e r i m e n t a i s . Como exemp lo , c i t a - s e a t e o r i a de c o l i s ã o , con¬ 

s i d e r a d a inadequada para p a r t í c u l a s l e n t a s ou a adoção a r b i t r a r i a de ' ene rg i as 

l i m i t e s em c e r t o s fenómenos. 

Por danos ou d e f e i t o s por i r r a d i a ç ã o em s o l i d o , e n t e n d e - s e : 

- o r e s u l t a d o de des locamentos de átomos do s o l i d o por p a r t í c u l a que o a t r a 

v e s s a ; 

- p a r t í c u l a s que permanecem d e n t r o do s ó l i d o na q u a l i d a d e de i m p u r e z a s ; 

- c e n t r o s de c o r e s . 

Observação : de acordo com o já expos to a n t e r i o r m e n t e no i tem I I . 2 . 5 des te 

c a p í t u l o , en tende -se a i n t e r a ç ã o ( n , n ) , c o m neu t rons de a l t a e-

ne rg ia , como choque i n e l ã s t i c o e n t r e o neu t ron e a p a r t í c u l a do s o l i d o ; a 

t r a n s f e r ê n c i a de e n e r g i a do neu t ron para es ta p a r t í c u l a p e r m i t e a e la que se 

des loque de sua p o s i ç ã o . 

0 processo de des locamento de ãtomos do s ó l i d o por neu t ron po¬ 

de ser d i r e t o ou i n d i r e t o . No p r i m e i r o c a s o , t r a t a - s e de des locamentos produ¬ 

z idos d i r e t a m e n t e por neu t rons (E > 10 e V) ao se chocarem com as p a r t í c u l a s 

do s ó l i d o . Processos i n d i r e t o s cor respondem a des locamentos d e c o r r e n t e s de 

reações n u c l e a r e s , mais e s p e c i f i c a m e n t e , p rovocados por choque e n t r e as par¬ 

t í c u l a s r e s u l t a n t e s da reação n u c l e a r e os átomos do s ó l i d o . 

As reações nuc l ea res são as p r i n c i p a i s r e s p o n s á v e i s por da¬ 

nos com neu t rons de ba ixa e n e r g i a (E < 10 e V ) , enquanto que choques,com neu¬ 

t r o n s de a l t a e n e r g i a j s ã o i m p o r t a n t e s na produção de d e f e i t o s com neu t rons 

r á p i d o s . 

Um átomo ê des locado por uma p a r t í c u l a de sua pos ição de e¬ 

q u i l í b r i o , se a e le é f o r n e c i d a uma e n e r g i a m ín ima . Caso c o n t r á r i o , o átomo 

permanece na sua pos ição na r e d e , v i b r a n d o t e r m i c a m e n t e . Os des locamentos pro¬ 

duz idos podem ser t r a n s i t ó r i o s - com espontânea recombinação - ou permanentes. 
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Se a e n e r g i a t r a n s f e r i d a para o átomo des locado é E < 10 e V, 

es te permanece em sua nova p o s i ç ã o , p roduz indo uma lacuna e um ãtomo i n t e r s ¬ 

t i c i a l , í o chamado e f e i t o Wigner . 

No caso de t r a n s f e r e n c i a s de a l t a s e n e r g i a s . ( c o l i s ã o i n e l ã s -

t i c a de neu t rons r á p i d o s ) o ã tomo, chamado de " p a r t í c u l a p r i m á r i a " , recua 

com grande e n e r g i a .podendo mesmo pe rde r a lguns e l é t r o n s . A d i s s i p a ç ã o des ta 

e n e r g i a ê f e i t a a t r a v é s de i o n i z a ç õ e s ate a t i n g i r um v a l o r m í n i m o , quando en¬ 

tão o átomo " p r i m á r i o " passa a c o l i d i r com o u t r o s átomos do s o l i d o . Novos 

des locamentos são p roduz idos ( p a r t í c u l a s " s e c u n d a r i a s " . " t e r c i á r i a s " , e t c . ) e 

a d i s s i p a ç ã o da e n e r g i a dessas p a r t í c u l a s se faz por c o l i s õ e s com o u t r o s ã-

tomos. Ocorre o processo de m ú l t i p l o s des locamen tos ou des locamentos em cas¬ 

cata com a produção p r e f e r e n c i a l dos chamados d e f e i t o s p o n t u a i s ( "un id imen -

s i o n a l " ) . 

I I . 5 . 2 - T ipos de D e f e i t o s 

LACUNA ( d e f e i t o p o n t u a l ) : pequena cav idade com volume i g u a l ao ocupado por 

um ãtomo do s ó l i d o . São c r i a d a s com a remoção do 

átomo por choque ou por sua f r a g m e n t a ç ã o . 0 p rocesso de c o l i s õ e s em casca ta 

f a v o r e c e a formação de um número mui to grande de l a c u n a s . 

ÃTOMO INTERSTICIAL ( d e f e i t o p o n t u a l ) : átomo da rede des locado de sua pos ição 

de e q u i l í b r i o para pos ição i n t e r s t i c i a l . 

0 átomo pode m i g r a r a t r a v é s da rede e a sua recombinação com uma lacuna pró¬ 

xima pode ser ou não i m e d i a t a . 

PAR DE FRENKEL: é o r e s u l t a d o do e f e i t o W igne r : c o n s i s t e numa lacuna e um ã-

tomo i n t e r s t i c i a l de mesma espéc ie i Õ n i c a . 

"LINHA" TÉRMICA ( " S P I K E " ) : grande q u a n t i d a d e de c a l o r pode ser r epen t i namen¬ 

te g e r a d a , a p a r t i r de uma sequenc ia de des loca -

mentos a t ô m i c o s , numa r e g i ã o l o c a l i z a d a do s o l i d o . 0 fenômeno da e levação da 

t e m p e r a t u r a até a lguns 1.000K, d u r a n t e aprox imadamente 1 0 ~ A s e g , provoca f u ¬ 

são e s o l i d i f i c a ç ã o ( c r i s t a l i n a ou amor ja) mu i to ráp ida de pequena reg ião do 

s ó l i d o que e, e n t ã o , chamada de " l i n h a " t é r m i c a . 
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ÁTOMO IMPURO:d i fe ren tes espéc ies de á tomos , r e s u l t a n t e s do processos de f i s -

s ã o , podem permanecer d e n t r o do s ó l i d o , como átomos e s t r a n h o s , e m 

pos ições i n t e r s t i c i a i s . 

EFEITOS DE IONIZAÇÃO: p a r t í c u l a s c a r r e g a d a s . a t r a v e s s a n d o a rede c r i s t a l i n a , 

podem causar i o n i z a ç ã o ou e x c i t a ç ã o . 0 fenômeno de i o 

n ização não c o n t r i b u i para danos por i r r a d i a ç ã o , exceção f e i t a aos chamados 

" c e n t r o s de c o r e s " . 

CENTRO DE COR: e l é t r o n apanhado por de te rm inada i r r e g u l a r i d a d e da r e d e , co -

nhec ida como cen t ro F ( l acuna de íon n e g a t i v o ) , na qual perma¬ 

nece longo p e r í o d o . Ocor re em m a t e r i a i s i s o l a n t e s , o n d e o e l é t r o n , preso na 

l a c u n a , leva mui to tempo para ser n e u t r a l i z a d o por condução . 0 m a t e r i a l se 

e s c u r e c e , t o r n a n d o - s e c o l o r i d o ou opaco . Nestas c o n d i ç õ e s , e f e i t o s de i on i -

zação c o n t r i b u e n p a r a a produção de d e f e i t o s por i r r a d i a ç ã o . 

Em s ó l i d o s i ó n i c o s , um f o t o n pode i o n i z a r um íon n e g a t i v o , 

dando a e le uma carga p o s i t i v a e i n d u z i n d o - o , c o n s e q u e n t e m e n t e , a ocupar po¬ 

s i ção i n t e r s t i c i a l - mais e s t á v e l e l e t r o s t a t i c a m e n t e . E s s e e f e i t o é conhec ido 

como e f e i t o V a r l e y . A cap tu ra de um e l é t r o n pe la lacuna de ixada p r o d u z , da 

mesma forma,um c e n t r o de c o r . 

AGLOMERADOS DE DEFEITOS PONTUAIS ( d e f e i t o s v o l u m é t r i c o s ) : l a c u n a s , capazes 

de m i g r a r , podem 

se ag lomerar formando " o c o s " ( " v o i d s " ) d e n t r o do s o l i d o ; essa formação pode 

p rovoca r a l t e r a ç ã o n o v o l u m e do s ó l i d o . Átomos i n t e r s t i c i a i s , c o n s t i t u i n d o a¬ 

g l o m e r a d o s , são observados e x p e r i m e n t a l m e n t e . Formam " cachos " ( " c l u s t e r s " ) de 

á tomos. 

DISCORDÂNCIA ("DISLOCATION") ( D e f e i t o e x t e n d i d o ) : Um c r i s t a l p e r f e i t o contém 

um número r e l a t i v a m e n t e 

5 2 - • • 

grande de d i s c o r d â n c i a s ( A 10 /cm ). As d i s c o r d â n c i a s podem se i n i c i a r com 

des locamentos a t ô m i c o s , p ropagando-se a t r a v é s do c r i s t a l . Consequentemente , 

o aumento de danos f a v o r e c e o aumento de d i s c o r d â n c i a s , que chega a a t i n g i r 

um e s t á g i o de sa tu ração - o c r i s t a l es tá próx imo a se p a r t i r . 
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A presença de d i s c o r d â n c i a s num c r i s t a l a l t e r a m p r o p r i e d a d e s : 

como d u r e z a , r e s i s t ê n c i a t é r m i c a , r e s i s t ê n c i a e l é t r i c a , e t c . Em m a t e r i a i s 

i r r a d i a d o s deve-se espe ra r os e f e i t o s p r o v e n i e n t e s do aumento de d i s c o r d ã n -

c i a s . E n t r e t a n t o , r ecoz imen tos a t e m p e r a t u r a s e levadas e l i m i n a m t a i s e f e i t o s . 

E f e i t o de a n i q u i l a m e n t o 

Uma rede d i s t o r c i d a , g e r a l m e n t e i n s t á v e l t e rmod inãmicamente , 

tende 5 e s t a b i l i d a d e , na medida em que os átomos l i v r e s , por m i g r a ç ã o , vão 

ocupando pos ições e s t á v e i s . 

A p r o b a b i l i d a d e de alguma migração c o n d u z i r ao a n i q u i l a m e n t o 

ê bas tan te grande na presença de a t i v a ç ã o t é r m i c a . E n t r e t a n t o , como em g e r a l , 

os d e f e i t o s p roduz idos não são e s t á v e i s , a lguns a n i q u i l a m e n t o s podem o c o r r e r 

mesmo na ausênc ia desse t i p o de a t i v a ç ã o . V e r i f i c a - s e grande dependênc ia e n 

t r e a na tu reza e q u a n t i d a d e de d e f e i t o s <- e t . t e m p e r a t u r a . 

D e f e i t o s p o n t u a i s , p roduz idos pelo e f e i t o Wigner ,podem desa -

pa recer por mútua recombinação ou por p rocessos de a g l o m e r a ç ã o , cu ja forma -

ção Õ f a v o r e c i d a com o aumento da migração dos d e f e i t o s p o n t u a i s . Por o u t r o 

l a d o , aglomerados de lacunas e ag lomerados de átomos tendem a se a n i q u i l a r , 

p r i n c i p a l m e n t e em reg iões de d i s c o r d â n c i a s da r e d e . 

I I . 5 . 3 - D e f e i t o s Produz idos no LiF por Neut rons e Raios Gama , 

A produção de d e f e i t o s no L i F , a p a r t i r da r e a ç ã o : 

. L i 6 + n' -> _He 4 + T H 3 

3 o 2 I 

6 — 

produz d i r e t a m e n t e t r ê s t i p o s de d e f e i t o s : lacuna de ixada pe lo Li , átomos 

4 3 -

impuros de He e H e átomo i n t e r s t i c i a l de F. E n t r e t a n t o , os maiores respon¬ 

sáve i s pela produção dos danos são os p rodu tos de f i s s ã o , ou s e j a , a p a r t T -

cu ia a e o t r í t i u m ao d i s s i p a r e m aprox imadamente 4 ,8 MeV da ene rg ia c i n é t i c a 

em processos de i o n i z a ç ã o e des locamentos a t ô m i c o s . Essas p a r t í c u l a s agem co¬ 

mo v e r d a d e i r a s f o n t e s i n t e r n a s na produção de d e f e i t o s . 



33 

D e f e i t o s p roduz idos no L i F : a) par de F r e n k e l ; b) c e n t r o F 

No processo de des locamento das p a r t í c u l a s do c r i s t a l , pe los 

p rodutos de f i s s ã o , a t r a n s f e r ê n c i a de ene rg i a ê ba ixa e os átomos d e s l o c a -

dos p r e f e r e n c i a l m e n t e formam pares de F r e n k e l . 

~ - 4 3 -

Grande i o n i z a ç ã o e provocada pelo He e H a te a t i n g i r e m a e¬ 

n e rg i a mínima capaz de p rovocar des locamentos a tômicos na rede do L i F . 

A presença de um número mui to grande de e l é t r o n s l i v r e s no 

c r i s t a l , e de l a c u n a s , p roduz idas com os des locamentos dos á tomos , favorecem 

a produção de c e n t r o s de co r . 

Quanto aos neu t rons de a l t a e n e r g i a , i n t e ragem com o LiF pro¬ 

duz indo d i r e t a m e n t e d e f e i t o s p o n t u a i s , a p a r t i r dos des locamentos de á tomos , 

p roduz idos pelo choque i n e l ã s t i c o . 

Radiações gama concor rem para a produção dos d e f e i t o s d e n o m i 

nados c e n t r o s de cor a t r a v é s do e f e i t o V a r l e y . 

Sob cond ições adequadas de t e m p e r a t u r a , os átomos i n t e r s t i ¬ 

c i a i s e impuros podem m i g r a r no c r i s t a l , provocando a n i q u i l a m e n t o de d e f e i t o s 

p o n t u a i s , por recombinação ou c o n s t i t u i n d o a g l o m e r a d o s , que também poderão 

v i r a se a n i q u i l a r . 

Essa cons ide ração ê e s s e n c i a l no es tudo de d e f e i t o s p roduz i -

dos por i r r a d i a ç ã o em c r i s t a i s de L i F . A t e m p e r a t u r a do c r i s t a l d u r a n t e a ir¬ 

rad iação r e p r e s e n t a , p o r t a n t o , f a t o r i m p o r t a n t e na d e f i n i ç ã o dos t i p o s e q u a n -

t i d a d e s de d e f e i t o s p r o d u z i d o s . 
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CAPÍTULO I I I 

PARTE EXPERIMENTAL 

I I I . 1 - MATERIAL 

M o n o c r i s t a i s de L iF de a l t a q u a l i d a d e são encon t rados comer -

c i a l m e n t e . Em p a r t i c u l a r o c r i s t a l em estudo f o i a d q u i r i d o da Harshaw Chemi

cal Company. 

São c r i s t a i s f a c i l m e n t e c l i v á v e i s , p roduz indo e x c e l e n t e super

f í c i e s c r i s t a l o g r á f i c a s . Apesar do L iF ser levemente p l á s t i c o â t e m p e r a t u r a 

a m b i e n t e , pode se r c l i v a d o sem a i n t r o d u ç ã o nem a l t e r a ç ã o das d i s c o r d â n c i a s 

e x i s t e n t e s no c r i s t a l . Exceptuam-se as bordas do c r i s t a l que normalmente so 

f rem pequenos danos pela c l i v a g e m ( M i c r o g r a f i a ó p t i c a M . 0 . 1 ) . Não Ó h i g r o s -

cÓp ico .o que f a c i l i t a o p roced imen to e x p e r i m e n t a l , p r i n c i p a l m e n t e d u r a n t e a 

produção de d e f e i t o s . 

E x p e r i ê n c i a s a n t e r i o r e s ( I v e s 1967b; Ramachandran 1967) mos- j 

t r a r a m que m o n o c r i s t a l de L iF pode ser mais f a c i l m e n t e cl i vado se i r r a d i a d o com 

r a i o s X. Após es ta c o n s t a t a ç ã o , um b loco m o n o c r i s t a l i n o de L iF f o i submet ido 

du ran te 30 minu tos aos r a i o s X ( a n t i c a t o d o de t u n g s t é n i o ) sob p o t ê n c i a de 

1,5 kW (V = 50 kV I = 30 mA). Os c r i s t a i s fo ram c l i v a d o s ao a r , n a forma de 

p lacas ,com dimensões aprox imadas de 12 x 8 x 1 mm. A s e g u i r , fo ram submet idos 

a processo adequado de recoz imen to d u r a n t e 30 minu tos ã t e m p e r a t u r a de 520°C, 
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I I I . 2 - PRODUÇÃO DE DANOS POR IRRADIAÇÃO 

As e x p e r i ê n c i a s de bombardeamento com neu t rons f o ram r e a l i z a ¬ 

das no Reator I . E . A . - R 1 , do I n s t i t u t o de Energ ia A tômica de São P a u l o , ope -

rando com p o t ê n c i a de 2MW. 

Foi c o n s t r u i d o e s p e c i a l m e n t e para este f i m , r e c i p i e n t e s c i 

l í n d r i c o s de a l u m í n i o ( " c o e l h o s " ) , com s u p o r t e i n t e r n o r e m o v í v e l , c a p a z de 

r e t e r numa pos ição bem de te rm inada o c r i s t a l e m o n i t o r e s de a t i v a ç ã o para neu¬ 

t r o n s t é r m i c o s e r á p i d o s . Um su l co na tampa do c i l i n d r o c a r a c t e r i z a v a a po¬ 

s i ção i n t e r n a do s u p o r t e . Desta f o r m a , f o i p o s s í v e l c o n t r o l a r a pos ição dos 

c r i s t a i s e mon i t o res f r e n t e ao f l u x o de neu t rons ( F i g . 2 ) . 

Os c r i s t a i s fo ram co locados s i s t e m a t i c a m e n t e na mesma pos ição 

em r e l a ç ã o ao caroço do r e a t o r a f i m de m i n i m i z a r as d i f e r e n ç a s , as vezes i n ¬ 

c o n t r o l á v e i s , que ocor rem e n t r e as d i v e r s a s i r r a d i a ç õ e s . A face maior dò c r i s¬ 

t a l f o i man t ida p a r a l e l a ao caroço ou núc leo do r e a t o r , s i t u a ç ã o mais conven 

n i e n t e para se d i m i n u i r os e f e i t o s de absorção de n e u t r o n s . Exper imen ta lmen¬ 

te f o i v e r i f i c a d a a não i n f l u ê n c i a des te e f e i t o no p e r f i l de l i n h a de r e f l e ¬ 

xão de B r a g g . 

á f i m de e l i m i n a r os c e n t r o s de cores i n t r o d u z i d o s pe los r a i o s X (Mayer 1955). 

Os c r i s t a i s e s c o l h i d o s para a pesqu isa f o ram o b t i d o s de um 

mesmo b loco e submet idos ao mesmo processo de c l i v a g e m . 

Apôs uma se láção Óp t i ca dos c r i s t a i s , examinou-se no d i f r a t Ó -

m e t r o , sob mesmas c o n d i ç õ e s , os p e r f i s de l i n h a das r e f l e x õ e s 200 , de te rm i -

nando-se para cada c r i s t a l a l a r g u r a do p e r f i l a meia a l t u r a . Foram s e l e c i o ¬ 

nados os c r i s t a i s que ap resen ta ram os menores v a l o r e s desse p a r â m e t r o , i s t o 

é, os mais p e r f e i t o s . S a l i e n t a - s e , e n t r e t a n t o , que as d i s c r e p â n c i a s e n c o n t r a 

das f o ram pequenas ; na naqueles e s c o l h i d o s , a d i s c r e p â n c i a f o i da ordem de %. 



C O E L H O DE I R R A D I A Ç Ã O 

2 - C o e l h o de i r r a d i a ç ã o e o s u p o r t e i n t e r n o onde são f i x a d o s o c r i 

o t e r m o p a r e os m o n i t o r e s de a t i v a ç ã o . 



ELEMENTO OE IRRADIAÇÃO 
e * M O * A R tai - Hi-Cf 

F i g . 3 - E l e m e n t o de i r r a d i a ç ã o m o s t r a n d o a l o c a l i z a ç ã o i n t e r n a d o c o e l h o . 
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4 - Caroço do reator IEA-R1 com os elementos de irradiação 

dispostos segundo o "arranjo 88" e onde é mostrada a 

posição EIFS-35A empregada para as irradiações. 
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Quanto aos mon i t o res de a t i v a ç ã o de n e u t r o n s , fo ram d i s p o s t o s 

de forma a e v i t a r e f e i t o s de sombra . 

Para a de te rm inação da t e m p e r a t u r a do c r i s t a l d u r a n t e a i r r a 

d i a ç ã o , f o i co locado em c o n t a c t o com uma das ex t rem idades do c r i s t a l , t e r m o -

par de Ni - N i - C r . Ex ternamente r e g i s t r o u - s e , du ran te todo o processo de i r 

r a d i a ç ã o , o v a l o r da f o r ç a e l e t r o m o t r i z do t e r m o p a r , p e r m i t i n d o d e t e r m i n a r a 

t e m p e r a t u r a média do c r i s t a l d u r a n t e a i r r a d i a ç ã o . Desprezou-se q u a l q u e r e¬ 

f e i t o na f o r ç a e l e t r o m o t r i z do te rmopar dev ido a i r r a d i a ç ã o ( B i l l i n g t o n 1961b). 

In fo rmações sobre o c o n j u n t o empregado nessa medição são encon t radas em Ima-

kuma ( 1 9 7 2 ) . 

0 c o e l h o , com a montagem d e s c r i t a , f o i adaptado a um s u p o r t e 

e s p e c i a l m e n t e c o n s t r u i d o , que pene t ra no e lemento de i r r a d i a ç ã o , t o t a l m e n t e 

vedado a agua ( F i g . 3 ) . A l o c a l i z a ç ã o do coe lho neste s u p o r t e é e q u i v a l e n t e 

â p r a t e l e i r a n9 5 do e lemento c o n v e n c i o n a l m e n t e empregado. A pos ição usada 

para as i r r a d i a ç õ e s e a denominada EIFS - 35A e sua l o c a l i z a ç ã o em re l ação ao 

caroço do r e a t o r pode ser v i s t a na F i g . 4. A d i s p o s i ç ã o dos e lementos combus

t í v e i s do r e a t o r , du ran te todas as e x p e r i ê n c i a s , co r responde ao " a r r a n j o 88" 

( F i g . 4 ) . 

Foram f e i t a s d i v e r s a s i r r a d i a ç õ e s e as c a r a c t e r í s t i c a s de ca¬ 

da uma de las es tã na t a b e l a 2. 



Tabe la 2 - In fo rmacoes g e r a i s que c a r a c t e r i z a n ! as d i v e r s a s i r r a d i a g o e s . 

C r i s t a l 
Tempo de 
i r r a d i a -

gáo 

(h) 

N E U T R O N S RADIAQOES GAVA 

Tempera tu ra de 
i r r a d i a g á o 

(°C) 

C r i s t a l 
Tempo de 
i r r a d i a -

gáo 

(h) 

z 
(n/cm .seg) 

(n/cm .) 
F luxo 

2 

Fo tons /cm .seg 

F l u e n c i a s 
2 

Fo tons /cm .seg 

Tempera tu ra de 
i r r a d i a g á o 

(°C) 

C r i s t a l 
Tempo de 
i r r a d i a -

gáo 

(h) 

Térmico 

( x l O 1 3 ) 

I n te rme¬ 
d i a n o 

( x l O 1 3 ) 

Rápido 
12 

( x l O " ) 

T o t a l 

x l O 1 3 

Térmica 
17 

( x l O 1 7 ) 

In te rme¬ 
diaria 

17 
( x l O 1 7 ) 

Rápida 

( x l O 1 7 ) 

T o t a l 

x l O 1 8 

Fluxo 
2 

Fo tons /cm .seg 

F l u e n c i a s 
2 

Fo tons /cm .seg 

Tempera tu ra de 
i r r a d i a g á o 

(°C) 

PIE 8,22 1 ,58 1,9 6,3 4,3 4,68 5,6 1,9 1,2 ( x 3 O 1 3 ) ( x « l O 1 8 ) 113 ± 3 

P1D 8,55 1 ,42 1,9 6 4 4 ,37 5,8 2 1 3 1 148 ± 4 

P1C 8,35 1,57 1,9 7,2 4,2 4,71 5,7 2,2 1,2 3 A 1 173 ± 6 

P3B 8,50 - 1,9 6,5 2,5 - 5,8 2,0 0,78 3 A 1 121 ± 3 

P4 13,95 - - - - - - - - 0,2 A 0,1 ambiente 



I r r a d i a ç õ e s em pos ições do t i p o EIFS não permi tem a impos ição-

de um de te rm inado tempo de i r r a d i a ç ã o , po is o e lemento de i r r a d i a ç ã o deve e n 

t r a r e s a i r da r e f e r i d a pos ição com o r e a t o r d e s l i g a d o (Penteado 1972) .0 t e m 

po de i r r a d i a ç ã o para cada c r i s t a l f o i p rec i samen te de te rm inado pelo C o n t r o l e 

do Reator em cada c a s o , sendo ge ra lmen te da ordem de 8 horas e 40 m i n u t o s . C u i -

dados fo ram tomados para que o c r i s t a l recebesse rad iação gama de f u n d o , a p e -

nas d u r a n t e a i r r a d i a ç ã o com n e u t r o n s . 

Os c r i s t a i s P lC , P1D e PIE f i c a r a m s u j e i t o s a todo e s p e c t r o de 

e n e r g i a de n e u t r o n s , mais a r a d i a ç ã o gama de f u n d o . 

Na i r r a d i a ç ã o do c r i s t a l P3C e n v o l v e u - s e o coe lho e x t e r n a m e n 

te com f o l h a de cadmium, para se v e r i f i c a r a i n f l u ê n c i a de neu t rons com ener

g i a acima de 0,45 eV na produção de d e f e i t o s . Nesta e x p e r i ê n c i a , não fo ram 

co locados m o n i t o r e s de a t i v a ç ã o e os f l u x o s adotados cor respondem a v a l o r e s 

médios de ou t r as d e t e r m i n a ç õ e s . 

0 cu idado da co locação e x t e r n a do cãdmium tem o o b j e t i v o de e¬ 

v i t a r grandes e levações na t e m p e r a t u r a do c r i s t a l d u r a n t e , a i r r a d i a ç ã o por e¬ 

f e i t o s "gama h e a t i n g " no cadmium; es tando o Cd d i r e t a m e n t e em c o n t a c t o com as 

paredes dos tubos do e lemento mergulhado na a g u a , a t r a n s m i s s ã o do c a l o r se 

faz mais f a c i l m e n t e neste s e n t i d o do que para d e n t r o do coelho.Ê" que a cama¬ 

da de a r ,que separa o c r i s t a l das paredes do c o e l h o , f u n c i o n a como i s o l a n t a 

0 c r i s t a l P4 f o i co locado na pos ição usual de i r r a d i a ç ã o após 

ser d e s l i g a d o o r e a t o r e permaneceu du ran te cerca de 16 horas sob rad iação gama 

de f u n d o , sem as componentes de f i s s ã o do r e a t o r e de demais processos que 

não ocorrem nessa s i t u a ç ã o . 

Os c r i s t a i s , a p ó s a expos ição aos n e u t r o n s , a p r e s e n t a r a m - s e ne¬ 

gros dev ido a formação de grande q u a n t i d a d e de c e n t r o s de cor d u r a n t e a i r r a 

d i a ç ã o . 0 c r i s t a l P4, i r r a d i a d o com gama, a p r e s e n t o u - s e amare lado . 
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I I I . 3 - TEMPERATURA DE IRRADIAÇÃO 

Cons ide rou -se de grande i m p o r t a n c i a a d e t e r m i n a ç ã o exper imen¬ 

t a l da t e m p e r a t u r a do c r i s t a l du ran te a i r r a d i a ç ã o . Gi lman (1958b) a p r e c i a n ¬ 

do uma s é r i e de t r a b a l h o s sobre expansões na rede c r i s t a l i n a de L i F , v e r i -

f i c o u c o n s i d e r á v e l desacordo e n t r e os v á r i o s a u t o r e s ; segundo Tucker (Gi lman 

1958b) essas d i s c r e p a n c i a s p rovave lmen te são dev idas a d i f e r e n t e s t e m p e r a t u ¬ 

ras de i r r a d i a ç ã o . A v a r i a ç ã o des ta t e m p e r a t u r a pode o c o r r e r d e v i d o : a) di -

f e r e n t e s t e m p e r a t u r a s ambientes no r e a t o r ; b) d i f e r e n t e s cond ições de t r a n s ¬ 

f e r e n c i a de c a l o r e c) p r i n c i p a l m e n t e ao c a l o r gerado pela rad iação gama 

nos m a t e r i a i s e s t r u t u r a i s , e lementos de i r r a d i a ç ã o , a lvos de pesqu isa e na 

p r ó p r i a a m o s t r a . P a r t i c u l a r m e n t e , a a v a l i a ç ã o da t e m p e r a t u r a de i r r a d i a ç ã o 

deve se r f e i t a em m a t e r i a i s , como o L i , que produzam r e a ç õ e s , de a l t o ren -

d imento com neu t rons t é r m i c o s , do t i p o ( n , a ) (Penteado 1 9 7 2 ) . 

A a v a l i a ç ã o da t e m p e r a t u r a , c o n s i d e r a n d o apenas a reação nu¬ 

c l e a r ( n , a ) do neu t rón com Li , pode c o n d u z i r a v a l o r e s de t e m p e r a t u r a bas¬ 

t a n t e d i s t a n t e do r e a l , como se pôde c o n c l u i r neste t r a b a l h o . 

A p r i m e i r a de te rm inação de t e m p e r a t u r a do c r i s t a l most rou um 

v a l o r b a s t a n t e a l t o (T = 173°C) . Esta s i t u a ç ã o de t e m p e r a t u r a é d e s f a v o r á v e l 

para o es tudo em q u e s t ã o , pois f a v o r e c e o a n i q u i l a m e n t o dos d e f e i t o s i n t r o -

duz idos (Senio 1957 ) . Ja para m i n i m i z a r o e f e i t o de a q u e c i m e n t o , dev ido a ra¬ 

d iação gama no m a t e r i a l do c o e l h o , este f o i f e i t o com as paredes mais f i n a s 

p o s s í v e i s , p rocurando e n v o l v e r a menor q u a n t i d a d e de m a t e r i a l . 

Ten tou -se d i m i n u i r o v a l o r dessa t e m p e r a t u r a , e l i m i n a n d o - s e 

con t rapeso i n t e r n o d e n t r o do e lemento de i r r a d i a ç ã o , ass im como s e l e c i o n a n d o 

o m a t e r i a l e n v o l v i d o . Como c o n s e q u ê n c i a , o b t e v e - s e c r i s t a i s i r r a d i a d o s com 

f l u e n c i a s próx imas sob d i v e r s a s t e m p e r a t u r a s , sendo ambas grandezas d e t e r m i ¬ 

nadas de forma mui to p r e c i s a . W i l son e Berggren ( B i l l i n g t o n 1961c) engenhosa¬ 

mente usaram o a q u e c i m e n t o , dev ido a r a d i a ç ã o gama ("gamma h e a t i n g " ) , para 

o b t e r i r r a d i a ç õ e s a uma s é r i e de t e m p e r a t u r a s ; C o l t m a n , B l e w i t t e Noggle 
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( B i l l i n g t o n 1961c) empregaram o "aquec imento de gama" , para o b t e r taxas dé 

aquec imento homogêneas e un i f o rmes na de te rm inação de c a l o r e s p e c í f i c o de me¬ 

t a i s , após i r r a d i a ç ã o com n e u t r o n s . 

0 o b j e t i v o p r e l i m i n a r da p a r t e e x p e r i m e n t a l de i r r a d i a ç ã o com 

neu t rón c o n s i s t i a na i r r a d i a ç ã o do c r i s t a l sob e s p e c t r o t o t a l de neu t rons e 

sob e s p e c t r o de neu t rons i n t e r m e d i a r i o s e ráp idos com t e m p e r a t u r a , tão pro -

xima do ambien te quanto p o s s í v e l . E n t r e t a n t o , a obtenção dos c r i s t a i s i r r a -

d i a d o s , nas mesmas c o n d i ç õ e s , ã t e m p e r a t u r a s d i f e r e n t e s , p e r m i t i u i n t e r e s s a n ¬ 

te es tudo sobre a i n f l u ê n c i a da t e m p e r a t u r a de i r r a d i a ç ã o no a n i q u i l a m e n t o de 

d e f e i t o s . 

I I I . 4 - EQUIPAMENTO EMPREGADO PARA AS MEDIÇÕES 

No estudo dos c r i s t a i s , empregou-se d i f r a t ô m e t r o GG8 (Rigaku 

Denki ) e g o n i o s t a t o de t r ê s e i xos para m e n o c r i s t a l , com monocromador p lano do 

f e i x e d i r e t o c o n s t r u i d o pe lo grupo de C r i s t a l o g r a f i a ; es te monocromador f o i 

e s p e c i a l m e n t e c o n s t r u i d o a f i m de r e f i n a r cond ições e x p e r i m e n t a i s , i n d i s p e n ¬ 

sáve i s ã r e a l i z a ç ã o dos a t u a i s t r a b a l h o s em d i f r a t o m e t r i a de m o n o c r i s t a l . 

0 c r i s t a l ê f i x a d o em s u p o r t e c o n s t r u i d o e adaptado numa ca¬ 

beça g o n i o m é t r i c a ( F i g . 5 ) ; o manuseio do c r i s t a l f o i f e i t o del i cadamente,de 

modo a não i n t r o d u z i r tensões ou d e f o r m a ç õ e s . 
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F i g . 5 - Cristal fixado no suporte preso na cabeça goniométrica. 

0 c o n j u n t o d i f r a t ô m e t r o - g o n i o s t a t o pe rm i t e a j u s t a r as q u a t r o 

v a r i á v e i s a n g u l a r e s ( F i g . 6 ) : 

FEIXE 

F i g . 6 - Variáveis angulares do conjunto difratõmetro-goniostato. 
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4> - angulo de g i r o da base da cabeça gon i orne t r i c a ; 

X - ângu lo de g i r o da cabeça g o n i o m e t r i c a no a rco do gon ios -

t a t o ; 

26 - ângu lo que d e f i n e a pos ição do d e t e t o r em r e l a ç ã o ao f e i 

xe d i r e t o ; 

6(ou oi) - ângu lo de g i r o do g o n i o s t a t o sobre a base do d i f r a t ô m e t r o . 

O s i s tema que p o s s i b i l i t a a v a r i a ç ã o dos do i s p r i m e i r o s â n g u 

l o s , pe rm i t e l e i t u r a d i r e t a atè 2 cen tés imos de g r a u , com a v a l i a ç ã o a té 1 

cen tés imo de g r a u . Quanto aos do i s ú l t i m o s â n g u l o s , usando uma esca la a u x i 

l i a r , do p r ó p r i o a p a r e l h o , a l e i t u r a pode ser f e i t a a té do is m i l és imos de 

g r a u , p e r m i t i n d o a a v a l i a ç ã o até m i l és imo de g r a u ; sem o emprego des ta esca¬ 

l a , a l e i t u r a d i r e t a pode ser f e i t a ate centés imo de g r a u . 

D e t e t o r p r o p o r c i o n a l e c i r c u i t o s a n a l i s a d o r e d i s c r i m i n a d o r da 

Rigaku Denki fo ram u t i l i z a d o s na d e t e r m i n a ç ã o das c o n t a g e n s . 

A d i s c r i m i n a ç ã o por a l t u r a de pu lsos f o i f e i t a em s i t u a ç ã o de 

r e f l e x ã o de Bragg com c r i s t a l de L i F , para a r a d i a ç ã o C u k A ; l e v a n t o u - s e o 

g r á f i c o da d i s t r i b u i ç ã o de pu lsos em e n e r g i a , em i n t e r v a l o s de 20V e a es 

colha da j a n e l a (360 V) co r responde a se t o rma r 90% da área sob a curva ob 

t i d a (ou se ja " t r a n s p a r ê n c i a " de 90%) . A l i n h a de base (330 V) e a j u s t e s f i ¬ 

no e grosso f o ram ace r t ados de modo a que o p e r f i l dos pu lsos e s t i v e s s e m na 

reg ião i n t e r m e d i á r i a dó i n t e r v a l o de e n e r g i a . A d i s c r i m i n a ç ã o f o i v e r i f i c a d a 

p e r i o d i c a m e n t e d u r a n t e as e x p e r i ê n c i a s . 

Empregou-se tubo de Cu em cond ições de 40 kV e 22 mA,condição 

pouco aba ixo da c r í t i c a e próxima da cond ição i d e a l . 

Nas condições o r i g i n a i s do c o n j u n t o , a r ad i ação C u e r a f i l -

t r ada com Ni e o c o l i m a d o r mais f i n o possu ia a b e r t u r a da ordem de 1 mm. Em 

t a l cond ição e x p e r i m e n t a l , o p e r f i l de l i n h a da r e f l e x ã o 200 de c r i s t a l per¬ 

f e i t o de L iF ap resen tava l a r g u r a , ã meia a l t u r a , da ordem de 13 m i n u t o s , im¬ 

p o s s i b i l i t a n d o a n á l i s e s acuradas dos parâmet ros do p e r f i l . 
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0 c o l i m a d o r de e n t r a d a , f i x o no tambor g i r a n t e T ( F i g . 7 ) , p o -

de ser des locado de modo a p e r m i t i r esco lha do ângu lo de " t a k e o f f " convenien¬ 

t e . C o n c ê n t r i c o a esse t a m b o r , um c i l i n d r o oco c o n s t i t u i a carcaça do mo -

nocromador , em cu ja base i n f e r i o r f o i adaptada uma cabeça g o n i o m é t r i c a que 

s u s t e n t a um s u p o r t e , ao qual f o i a d e r i d o o c r i s t a l monocromador ( F i g . 8 ) . 

A f i m de m e l h o r a r es ta s i t u a ç ã o , f o i p r o j e t a d o e c o n s t r u i d o 

um monocromador de f e i x e i n c i d e n t e ( F o t o g r a f i a l b ) , para cu ja i n s t a l a ç ã o , 

f o i n e c e s s á r i o d e s l o c a r , o d i f r a t Õ m e t r o e o " t u b o " de suas pos ições o r i g i -

n a i s . Um esquema do monocromador pode ser v i s t o na F i g . 7. 

C a r a c t e r í s t i c a s do monocromador: 

- Co l imador de e n t r a d a 

D i v e r g ê n c i a i n t r í n s e c a : 2 o 

Diâmet ro da p r i m e i r a f e n d a : 1 mm 

Diâmet ro da segunda f e n d a : 0,25 mm 

- Co l imador de sa ída 

D i v e r g ê n c i a i n t r í n s i c a : 1 1 ' 

D iâmet ro da p r i m e i r a f e n d a : 0,25 mm 

Diâmet ro da segunda f e n d a : 0,25 mm 

- C r i s t a l monocromador de Germãnio 

Dopado com B 
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F i g . 8 - Cabeça goniométrica com suporte ao qual foi aderido o 

cristal monocromador de Ge, 

Ex te rnamen te ,pode -se c o n t r o l a r todos os movimentos de t r a n s l a ç ã o e r o tação 

p e r m i t i d o s pela cabeça g o n i o m é t r i c a , de modo a c e n t r a r conven ien temen te o 

c r i s t a l . 

0 c o l i m a d o r de sa ída f o i p r o j e t a d o de forma a p e r m i t i r movi -

mentos t r a n s l a c i o n a i s i n d e p e n d e n t e s , para ambas as fendas que o c o n s t i t u e m . 

A fenda m a i o r , na sa ída do 29 c o l i m a d o r (apÕs a 2 a f e n d a ) , tem por o b j e t i v o 

r e d u z i r do máximo a d i f u s ã o p a r a s i t a ( G u i n i e r , 1956) provocada pelo bordo da 

2 a f e n d a . 

A d i v e r g ê n c i a do f e i x e dependera p r i n c i p a l m e n t e da l a r g u r a do 

mosaico do c r i s t a l monocromador, i s t o é, dependera da p e r f e i ç ã o do c r i s t a l ; 

o Ge é um dos c r i s t a i s , adequados para f u n c i o n a r como monocromador, que pode 

ser o b t i d o com a l t o g rau de p e r f e i ç ã o ( A r n d t 1 9 6 6 ) . A consequênc ia d i r e t a da 

pequena l a r g u r a do mosaico f o i a grande perda de i n t e n s i d a d e , jã esperada 

nestas cond ições (A rnd t 1966a ) . 

Cons iderando a separação e x p e r i m e n t a l v e r i f i c a d a para k , e 
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k a 2 e os v a l o r e s o b t i d o s para a l a r g u r a a meia a l t u r a de p e r f i s de l i n h a de 

r e f l e x õ e s de B r a g g , e s t i m a - s e em menos de 30" a l a r g u r a do mosaico do c r i s -

t a l de Ge. 

I I I . 5 - CENTRAGENS 

I I I . 5 . 1 - Centragem do monocromador 

A cen t ragem do monocromador f o i f e i t a de uma mane i ra i t e r a t i 

v a : 

- ob tenção sumár ia de f e i x e d i r e t o com q u a l q u e r angulo de " t a 

ke o f f " ; 

- a j u s t e s de modo a o b r i g a r o f e i x e a passar pe lo c e n t r o do 

g o n i o s t a t o , com o emprego de fenda o r i g i n a l do g o n i o s t a t o para cent ragem do 

f e i x e ( F i g . 9 ) . 

F i g . 9 - Esquema da centragem da luneta e do feixe direto. 
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RADIAÇÃO 
BRANCA 

a) arranjo paralelo b) arranjo antiparalelo 

F i g . 10 - Situações possíveis de obtenção de feixe monocronatizado empregan-

do-se um único cristal cristal monocromador. 

- r e g i s t r o g r a f i c o do p e r f i l de r e f l e x õ e s de Bragg do c r i s t a l 

de L iF q u e , s i s t e m a t i c a m e n t e , nas p r i m e i r a s cen t ragens ap resen tava a compo -

nente k ,,; 

- aumento s i s t e m á t i c o da r e l a ç ã o k A / k A , , , pe la v a r i a ç ã o do an

gu lo de " t a k e - o f f " e r e c e n t r a g e n s s u c e s s i v a s da d i r e ç ã o do f e i x e . 

Nas a t u a i s cond ições e x p e r i m e n t a i s , a co l imação do f e i x e mono-

c roma t i zado f o i dada pelo c r i s t a l monocromador e depende da l a r g u r a de mosai¬ 

co d e s t e . Dessa f o r m a , o c o l i m a d o r de sa ída s e r v i u para c e n t r a r o f e i x e e el_i 

minar pequenas d i s t o r s õ e s na reg ião do p e r f i l f o r a de 2 Q B , i s t o e, próx imo ao 

b a c k g r o u n d . 

Num f e i x e não m o n o c r o m a t i z a d o , a r e l a ç ã o k A / k 2 ~ 2; e n t r e ¬ 

t a n t o , num f e i x e monocromat izado es ta r e l a ç ã o pode assumi r v a l o r e s d i v e r s o s 

(Gangulee 1970a) .Para e v i t a r a c o n t r i b u i ç ã o da r a d i a ç ã o k A , t r a t o u - s e de es¬ 

t a b e l e c e r s i t u a ç ã o e x p e r i m e n t a l , na qual a i n t e n s i d a d e de k 9 Õ p r a t i c a m e n t e 

zero d e n t r o da área do c o l i m a d o r de s a í d a . 

Segundo A r n d t ( 1 9 6 6 ) , para um dado p lano r e f l e t o r , a i n t e n s i 

dade i n t e g r a d a não £ a l t e r a d a se o monocromador è" co locado em a r r a n j o para le¬ 

lo ( F i g . 10a) ou a n t t p a r a l e l o ( F i g . 1 0 b ) . 
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E n t r e t a n t o , as l a r g u r a s das curvas de i n t e n s i d a d e são b a s t a n t e d i f e r e n t e s nos 

do is casos . A s s i m , o a r r a n j o a_ f o i usado com p r e f e r ê n c i a sobre b_ porque os 

compr imentos de onda X maiores tem os maiores ângu los de " g l a n c i n g " enquanto 

que em b_ o c o r r e o c o n t r á r i o ; essa d i f e r e n ç a provoca a la rgamen to das re f l exões 

em a A quando f e i t a a chamada v a r r e d u r a em w do c r i s t a l . 

I I I . 5 . 2 - Centragem do C r i s t a l 

ApÕs a adaptação do m o n o c r i s t a l de L iF na cabeça g o n i o m e t r i c a 

fo ram f e i t a s duas c e n t r a g e n s : 

Ia cen t ragem - cent ragem Ó p t i c a , com a u x T l i o de l u n e t a c e n t r a d a de modo a 

que o cruzamento do seu r e t í c u l o c o i n c i d i s s e com o c e n t r o do 

g o n i o s t a t o ; o e i xo e_ da l u n e t a ê p e r p e n d i c u l a r ao p lano d e f i n i d o pelo arco do 

g o n i o s t a t o ( F i g . 9 ) . 

a) - a j u s t e do c r i s t a l na cabeça g o n i o m e t r i c a : com o a u x í l i o dos movimentos 

angu la res da cabeça g o n i o m e t r i c a , o c r i s t a l f o i cen t rado de forma a que 

a s u p e r f í c i e e x t e r n a do c r i s t a l e s t i v e s s e p e r p e n d i c u l a r ao e i xo de g i r o 

da cabeça g o n i o m e t r i c a ( F i g . 5 ) . 

b) - a j u s t e da a l t u r a do c r i s t a l : a cabeça g o n i o m e t r i c a f o i t r a n s l a d a d a na 

d i r e ç ã o de seu e ixo de g i r o a te que a s u p e r f í c i e ex te rna do c r i s t a l c o i n ¬ 

c i d i s s e com o c e n t r o do g o n i o s t a t o . 

2 a cent ragem - a) A v e r i f i c a ç ã o da cent ragem da a l t u r a f o i f e i t a com o c r i s ¬ 

t a l na s i t u a ç ã o de r e f l e x ã o de B r a g g ; se dev idamente cen -

t r a d o , a i n t e n s i d a d e da r e f l e x ã o deve ser máxima. Pequenos 

movimentos t r a n s l a c i o n a i s da cabeça g o n i o m e t r i c a na d i r e -

ção de seu e ixo de g i r o permi tem a v e r i f i c a ç ã o dessa condj_ 

ção ; cen t ragens Óp t i cas acuradas conduzem a esta s i t u a ç ã o 

de máxima i n t e n s i d a d e . 

b) Novo a j u s t e ê f e i t o na cabeça g o n i o m e t r i c a , de modo que a 

i n t e n s i d a d e da r e f l e x ã o 200 não se ja a l t e r a d a d u r a n t e g i r o 
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do c r i s t a l em t o r n o do v e t o r de d i f u s ã o ff?nn ( F i g . 1 1 ) . 

Q A E IXO <p 

F i g . 11 - Situação ideal da centragem do cristal quando o vetor de 

difusão H 2 Q 0 coincide com a direção do eixo <£>. 

I I I . 6 - MEDIÇÕES 

As cen t ragens do c r i s t a l desempenham papel i m p o r t a n t e na manu¬ 

tenção de uma mesma cond ição e x p e r i m e n t a l , como a cen t ragem da a l t u r a , bas -

t a n t e c r í t i c a para o parâmet ro " r e l a ç ã o e n t r e i n t e n s i d a d e s " . Out ro f a t o r de 

grande i m p o r t â n c i a para es te parâmet ro e o emprego de fendas antes do de te -

t o r . 

As pos ições dos ângu los para o r i e n t a ç ã o do c r i s t a l são dadas 

por programas (Borgonov i 1971) a p a r t i r dos parâmet ros da rede e de v a l o r e s 

de <j), x e w (com x c o n s t a n t e ) , de pelo menos t r ê s r e f l e x õ e s c o r r e s p o n d e n t e s 

a p lanos não p a r a l e l o s . 

Um p r i m e i r o programa d e t e r m i n a os ângu los de Eu le r do c r i s -
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t a l e um 29 programa t r a d u z es tes ângu los em termos de <$>, x e w. São inume -

ras as p o s s i b i l i d a d e s de esco lha de <j>, x e w p a r a uma r e f l e x ã o g e n é r i c a em 

2e B e o programa f i x a 36 v a l o r e s de $ (com Ajj> = 10 ,00° ) para v a l o r e s de 2e B 

p o s i t i v o s e para 2e B n e g a t i v o . Para cada r e f l e x ã o e s c o l h e u - s e t r ê s ângu los 

t a i s que w f osse o mais próximo de 6 e x o mais próximo de 9 0 ° . 

I t e r a t i v a m e n t e , max im izou -se a i n t e n s i d a d e com v a r i a ç õ e s da 

pos ição do c r i s t a l em r e l a ç ã o ao f e i x e i n c i d e n t e e ao d e t e t o r . 0 a j u s t e da 

a l t u r a do f e i x e d i f r a t a d o f o i f e i t o com fenda de meia lua a n t e r i o r ao de te -

t o r . 

A f im de não serem i n t r o d u z i d o s e r r os g r o s s e i r o s na re l ação 

e n t r e i n t e n s i d a d e s , deve-se e s t a r seguro de que na s i t u a ç ã o 29g a contagem de 

p ico não e d i m i n u i da dev ido a l i m i t a ç ã o da área sensTve l do d e t e t o r , o que 

pode a c o n t e c e r se o p e r f i l de l i n h a daque la r e f l e x ã o f õ r mu i to l a r g o . Para 

t a n t o , após a maximização da i n t e n s i d a d e de cada r e f l e x ã o , v e r i f i c o u - s e por 

sucess i vas t r o c a s de fendas que todos os p e r f í s a n a l i s a d o s não s o f r i a m i n f l u ê n ¬ 

c i a da l i m i t a ç ã o do d e t e t o r . 

Para cada r e f l e x ã o t r a b a l h o u - s e com a menor f e n d a , que não pro¬ 

vocava a l t e r a ç ã o na contagem de p i c o . A função dessa fenda é d e l i m i t a r uni -

formemente cada pa r t e do p e r f i l . 

F ixado 2eB na s i t u a ç ã o de máximo, v a r i a ç õ e s s i s t e m á t i c a s de w 

permi tem levan tamen to do p e r f i l da r e f l e x ã o . 

P a r r i s h et a l . (1965) e P a r r i s h (1965 a ,b) most raram a i n f l u ê n ¬ 

c ia da v e l o c i d a d e de v a r r e d u r a ( V , ° /m in ) e da c o n s t a n t e de tempo ( x , seg) 

na forma do p e r f i l , i n c l u s i v e com a i n t r o d u ç ã o de a s s i m e t r i a s ; mais e s p e c i f i ¬ 

camente do p rodu to P = V . T . E x p e r i m e n t a l m e n t e , v e r i f i c o u - s e a i n f l u ê n c i a des¬ 

sas grandezas no p e r f i l e c o n s t a t o u - s e que v a l o r e s d i s t i n t o s de V ou de x po¬ 

dem c o n d u z i r a um mesmo p e r f i l , desde que o p rodu to P s e j a m a n t i d o . Quanto 

menor o v a l o r de P, maior f i d e l i d a d e na reprodução do p e r f i l . 0 ext remo v a l o r 

mínimo de P é dado quando V = 0, o que co r responde â contagem ponto a p o n t o . 
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Para cada r e f l e x ã o de B r a g g , r e g i s t r o u - s e o p e r f i l g r a f i c a -

mente com v a l o r e s reduz idos de P. Para a n a l i s e q u a n t i t a t i v a l e v a n t o u - s e o 

p e r f i l por contagem ponto a p o n t o . 

Como ja f o i co locado a n t e r i o r m e n t e , o ângu lo m (ou 9) permi -

te l e i t u r a a té (0 ,01 - 0 ,001° ) ou a té (0 ,002 - 0 ,0005° ) com a u x í l i o de esca 

la a u x i l i a r ; r e s s a l t a - s e q u e , nes te ú l t i m o c a s o , a i n c e r t e z a na l e i t u r a é 

bem m a i o r . E n t r e t a n t o , d i v e r s o s p e r f i s possuem l a r g u r a a meia a l t u r a tão r e 

d u z i d a s , da ordem de a lguns cen tés imos de g r a u , de modo que as v a r i a ç õ e s de 

Aw = 0,01 r e s u l t a m mu i to g r a n d e s , p e r m i t i n d o ãs vezes o b t e r apenas do i s ou 

t r ê s pontos do p e r f i l t o d o . Para a maior p a r t e das r e f l e x õ e s , f o i i n d i s p e n -

sáve l o emprego da esca la a u x i l i a r , apesar do e r ro i n t r o d u z i d o nas g randezas , 

pela i n c e r t e z a adotada na medida de to. 

0 i n t e r v a l o Aw não f o i c o n s t a n t e para um mesmo p e r f i l e va -

r i o u de Aca = 0 ,01° até Aw = 0 ,001° nas a n a l i s e s dos d i v e r s o s c r i s t a i s . 

C r i t é r i o s adotados no l evan tamen to do p e r f i l : 

- As observações fo ram f e i t a s em número ímpar R = 2r + 1 de 

pos ições i g u a l m e n t e espaçadas , numeradas de - r a + r. 

- A observação c e n t r a l co r responde a s i t u a ç ã o de máxima conta¬ 

gem. Estes do is c r i t é r i o s são i m p o r t a n t e s na a n á l i s e de a s s i m e t r i a s do per -

f i l . 

- Os v a l o r e s das p r i m e i r a s e ú l t i m a s con tagens / seg são p r ó x i 

mos ou co inc idem com v a l o r e s das c o n t a g e n s / s e g do b a c k g r o u n d . Este cu idado e¬ 

v i t a s é r i o s e r r os dev ido ao problema de t runcamen to do p e r f i l , ex tens i vamen¬ 

te t r a t a d o por d i v e r s o s pesqu i sado res como L a d e l l et a l . ( 1 9 5 9 ) . 

- A de te rm inação do background é f e i t a a p a r t i r de observações 

de i g u a l número â esquerda e ã d i r e i t a do p e r f i l â i n t e r v a l o s Ato = 0 , 1 0 ° . 

- Os v a l o r e s das contagens fo ram o b t i d o s com tempo f i x o . W i l 

son (1967) c o n s i d e r a a vantagem desse processo em r e l a ç ã o a contagem f i x a em 
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Tabe la 3 - Re f lexões de Bragg a n a l i s a d a s . 

C r i s t a i s R E F L E X 0 E S 

PO 

( p e r f e i t o ) 
111 200 220 311 222 400 331 420 

PIE m. 200 220 311 222 400 331 420 

PI D in 200 220 - - - - -

P1C m 200 220 - - - - -

P3B m 200 220 - - - - -

P4 in 200 220 - - - - -

se t r a t a n d o da a n á l i s e de e r r o s . 

- A pos ição de 29g f o i de te rm inada por contagem ponto a ponto , 

apôs acoplagem dos movimentos angu la res de 26 e co, na s i t u a ç ã o c o r r e s p o n d e n ¬ 

te a v a l o r e s máximos de i n t e n s i d a d e . 

0 c r i s t a l PIE (T,. = 113°C) f o i o rmais d a n i f i c a d o com o p roces

so de i r r a d i a ç ã o , tendo s i do e s c o l h i d o para a a n á l i s e mais c o m p l e t a ; nos de 

mais c r i s t a i s fo ram observadas as 3 r e f l e x õ e s mais a f e t a d a s pe los d e f e i t o s . 

Na t a b e l a 3 são i n d i c a d a s as r e f l e x õ e s estudadas de cada c r i s ¬ 

t a l . 
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CAPÍTULO IV 

PERFIL DE LINHA DE REFLEXÕES DE BRAGG 

IV.1 - CONSIDERAÇÕES GERAIS 

Quando um f e i x e homogêneo de r a i o s - X i n c i d e num plano c r i s ¬ 

t a l o g r á f i c o de um c r i s t a l , e r e f l e t i d o somente quando o â n g u l o , e n t r e o f e i ¬ 

xe e o r e f e r i d o p l a n o , s a t i s f a z e r a equação de B r a g g : 

n X = 2 dnk lT s e n 6nn ,nk ,nh 

onde: n = número i n t e i r o 

X = compr imento de onda do r a i o s - X 

d = d i s t â n c i a mínima e n t r e p lanos p a r a l e l o s ao plano r e f l e t o r 

hkl = í n d i c e s de M i l l e r 

Para p lanos i g u a l m e n t e espaçados , a i n t e n s i d a d e das r e f l e x õ e s 

em g e r a l dec resce com o aumento de n; em a r r a n j o s mais comp l i cados de p lanos 

a d i m i n u i ç ã o r e g u l a r da i n t e n s i d a d e ê grandemente m o d i f i c a d a . Se, por algum 

m o t i v o , a sequênc ia da rede c r i s t a l i n a é a l t e r a d a , haverá v a r i a ç ã o na forma 

como o f e i x e de r a i o s - X ê d i f r a t a d o o que pode dar i n fo rmações sobre essas 

de fo rmações . Estas i n fo rmações são o b t i d a s a p a r t i r de modelos t e ó r i c o s , so¬ 

bre os qua is já f o i f e i t a uma d i s c u s s ã o no c a p í t u l o I des te t r a b a l h o . 

Uma das manei ras de se i n v e s t i g a r a d i s t r i b u i ç ã o de i n t e n s i -

dade e a t r a v é s do que se chama " v a r r e d u r a em u>". I s t o ê: mantando-se f i x o s o 
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f e i x e i n c i d e n t e de r a i o s - X sobre o c r i s t a l e o d e t e t o r do f e i x e d i f r a t a d o , 

f a z - s e um movimento do c r i s t a l , segundo o angulo w ( F i g . 6 ), nas v i z i n h a n ç a s 

da s i t u a ç ã o de máxima i n t e n s i d a d e , que co r responde ao angu lo 2e de Bragg.Gra-

f i c a m e n t e pode-se r e g i s t r a r a d i s t r i b u i ç ã o de i n t e n s i d a d e s , ou f a z e r o levan¬ 

tamento do chamado p e r f i l de l i n h a , por contagem ponto a ponto (manual ou au¬ 

t o m a t i c a m e n t e ) . 

Os parâmet ros g e o m é t r i c o s desse p e r f i l es tão r e l a c i o n a d o s com 

grandezas f í s i c a s do c r i s t a l . Num c r i s t a l r e a l , as i m p e r f e i ç õ e s da rede a fe¬ 

tam d i v e r s a m e n t e os parâmet ros do p e r f i l . Neste t r a b a l h o , p r o c u r a - s e c o r r e -

l a c i o n a r os parâmet ros medidos com os d e f e i t o s i n t r o d u z i d o s no c r i s t a l . Para 

t a n t o é n e c e s s á r i o f a z e r medidas mui to acuradas do p e r f i l de l i n h a a f i m de 

que as deduções baseadas ne le tenham v a l i d a d e f í s i c a . Em p a r t i c u l a r , se os 

p e r f i s fossem o b t i d o s com rad i ações e k A não r e s o l v i d a s e não se levas¬ 

se em conta esse f a t o , os r e s u l t a d o s não t e r i a m s e n t i d o ; mesmo no caso de se 

r e a l i z a r co r reções - t i p o Rach inger ( 1 9 4 8 ) , por exemplo - os e r r o s , dev idos 

as aprox imações e n v o l v i d a s , podem bas ta r para mascarar os r e s u l t a d o s . 

0 emprego do p e r f i l de l i n h a de r e f l e x õ e s de Bragg na invés -

t i g a ç ã o de d e f e i t o s em c r i s t a i s tem s ido e x t e n s i v a m e n t e f e i t o , em m a t e r i a i s 

p o l i c r i s t a l i n o s , mas pouco tem s ido f e i t o em m o n o c r i s t a i s . W i l son em uma sé¬ 

r i e de t r a b a l h o s ( 1 9 6 7 ) t r a t a com mu i to d e t a l h e dos parâmet ros do c r i s t a l e 

dos r e s p e c t i v o s c á l c u l o s de e r r o s , no caso de m a t e r i a i s p o l i c r i s t a l i n o s - . 

Apesar da a n a l i s e do p e r f i l ser t é c n i c a b a s t a n t e empregada pa¬ 

ra pÕ (métodos f o t o g r á f i c o s e d i f r a t o m e t r i a ) , quando se t r a t a de monoc r i s t a i s 

há necess idade de r e f i n a m e n t o s e x p e r i m e n t a i s . p r i n c i p a l m e n t e se se quer a l ¬ 

guma in fo rmação q u a n t i t a t i v a sobre os parâmet ros f í s i c o s do c r i s t a l . 

A v a l i d a d e das a n á l i s e s de p e r f i l de l i n h a depende f o r t e m e n t e 

da grandeza e na tu reza dos e r ros propagados (Young 1967 ) . Na i n t e r p r e t a ç ã o 

de p e r f i l de l i n h a em d i f r a t o m e t r i a , devem ser cons ide rados todos os f a t o r e s 

q u e , para e l e , c o n t r i b u e m : o espec t ro de r a i o s - X , f a t o r e s i n s t r u m e n t a l e g e o -

m é t r i c o e o p r ó p r i o espécime . Esses f a t o r e s i n t r o d u z e m d i s t o r s õ e s no p e r f i l 
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o b s e r v a d o . 

0 c o r r e i ac ionamento q u a n t i t a t i v o q u e , no momento, pode ser 

f e i t o e n t r e os parâmet ros do p e r f i l e os d e f e i t o s do c r i s t a l , é p o b r e . Esse 

f a t o d e c o r r e , p r i n c i p a l m e n t e da ausênc ia de t e o r i a s de d i f r a ç ã o de r a i o s - X 

para m o n o c r i s t a i s i m p e r f e i t o s r e a i s , d e n i f i ç a d o s por i r r a d i a ç ã o com neu t rons . 

S a l i e n t a - s e que danos por i r r a d i a ç ã o são p a r t i c u l a r m e n t e d i f e r e n t e s dos de¬ 

f e i t o s usua lmente abordados nas t e o r i a s c l á s s i c a s . 

S e j a , por e x e m p l o , o caso de um m o n o c r i s t a l de L iF i r r a d i a d o 

com n e u t r o n s , c o n t e n d o : ocos com v a r i a s dezenas de â n g s t r o n s , bo lhas i n t e r -

nas de gás com dimensões de v á r i o s mic rons e camadas i n t e r n a s de átomos i n ¬ 

t e r s t i c i a i s , e p i t a x i a l m e n t e c r e s c i d a s , com dimensões de centenas de ângs -

t r o n s . C o n s i d e r a - s e i n s a t i s f a t ó r i o o t r a t a m e n t o de todos esses t i p o s de de -

f e i t o s e os e f e i t o s , d e c o r r e n t e s de sua p r ó p r i a e x i s t ê n c i a d e n t r o do c r i s t a l , 

em termos de uma " l a r g u r a de m o s a i c o " ; i s t o i m p l i c a na não e s p e c i f i c a ç ã o dos 

d i f e r e n t e s t i p o s de d e f e i t o s - b a s t a n t e d i f e r e n t e s , d i g a - s e de passagem - a 

f a v o r da de te rm inação de um d e s v i o padrão de uma função gauss iana que rep re¬ 

sen ta o d e s a r r a n j o dos " b l o c o s " c r i s t a l i n o s . 

Teo r i camen te o problema se ap resen ta mais s imp les uma vez que 

t r a t a de todos os danos em termos de uma deso rgan i zação de b l o c o s . E n t r e t a n ¬ 

t o , reconhece -se q u e , como jã co locado no c a p í t u l o I, a abordagem t e ó r i c a de 

c e r t a s s i t u a ç õ e s , como a que o c o r r e no LiF i r r a d i a d o , ê" ext remamente d i f í c i l . 

Devido a esses f a t o s , campos de p e s q u i s a , como danos por ir -

r ad iação ex igem o emprego de mais de uma t é c n i c a na i d e n t i f i c a ç ã o dos d e f e i ¬ 

t o s . 

Neste t r a b a l h o , para a i n t e r p r e t a ç ã o dos d a n o s , f o i fundamen¬ 

t a l a r e a l i z a ç ã o do c a p í t u l o I I . 
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IV .2 - FATORES QUE AFETAM O PERFIL DE LINHA 

Espécime 

A p r ó p r i a a m o s t r a , ou m e l h o r , a d i f r a ç ã o i n t r í n s e c a da amos

t r a , por e f e i t o s puramente c r i s t a l o g r a f i c o s , c o n t r i b u e para o p e r f i l . Na ver

dade , o que se p re tende é o conhec imento desse p e r f i l i n t r í n s e c o , já q u e . s o -

mente e l e , contem in fo rmações sobre os d e f e i t o s do c r i s t a l . 

Os demais f a t o r e s que a fe tam a forma do p e r f i l , i n t r o d u z e m 

p e r t u r b a ç õ e s que compl icam a a n á l i s e , razão pela q u a l , a s boas t é c n i c a s expe¬ 

r i m e n t a i s t r a t a m de r e d u z i - l o s a um mín imo. Estas ou t r as c o n t r i b u i ç õ e s inde¬ 

s e j á v e i s são c o n v o l u c i o n a d a s com o p e r f i l de l i n h a p u r o , como será most rado 

mais a b a i x o . 

D i s t r i b u i ç ã o E s p e c t r a l de Raios-X 

0 emprego de r a d i a ç ã o não monocromat izada no l evan tamen to do 

p e r f i l i n t r o d u z e r r os s i s t e m á t i c o s . Com o g i r o do c r i s t a l segundo o ângu lo w, 

d i f e r e n t e s p a r t e s do f e i x e ent ram em s i t u a ç ã o de d i f r a ç ã o . 

Mackenzie (1968) em t r a b a l h o v a s t o sobre a r e p r o d u c i b i l i d a d e 

de medidas de i n t e n s i d a d e em d i f r a ç ã o de r a i o s - X , c o n s i d e r a n d o sobre e r r os s is¬ 

t e m á t i c o s c o n c l u i u que para v a r r e d u r a em u e c l a ramen te n e c e s s á r i o o uso de 

monocromador. Khe ike r (1969) também c o n s i d e r a e r r os s i s t e m á t i c o s dev ido a ra¬ 

d iação não monoc romá t i ca . 

Out ras cons ide rações já fo ram f e i t a s no c a p í t u l o I I I sobre o 

não emprego da rad i ação monoc roma t i zada . Empregou-se ,nes te t r a b a l h o , monocro-

mador p lano de germanio que p e r m i t i u f e i x e com a l t a co l imação (es t imada em 

< 30") 

Fatores geomé t r i cos 

Os e f e i t o s da absorção dos r a i o s - X e d i s p e r s ã o anôma la , mais 

os f a t o r e s de L o r e n t z e de p o l a r i z a ç ã o c o n t r i b u e m para p r o d u z i r d i s t o r s õ e s no 
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p e r f i l de l i n h a . ( L a d e l l 1959, 1 9 6 1 ; Pike 1 9 6 1 ; P a r r i s h 1 9 5 9 ) . P o s t e r i o r m e n 

te serão f e i t a s cons i de rações sobre o t r a t a m e n t o dado a esses f a t o r e s . 

Aber rações I n s t r u m e n t a i s 

0 desa l i nhamen to do a p a r e l h o , a c a l i b r a ç ã o do z e r o , o des lo -

camento do espéc ime , as fendas e os c o l i m a d o r e s são todos f a t o r e s que i n f l u e n 

ciam o p e r f i l . Em p a r t i c u l a r , a montagem do espécime c o n s t i t u i um dos proble

mas mais s é r i o s na medida de i n t e n s i d a d e s . Denne (1970) c o n s i d e r o u sobre a 

i n s t a b i l i d a d e mecânica na montagem para c r i s t a i s que pode a c a r r e t a r e r r o s , d a 

ordem de 4%,para d e s o r i e n t a ç õ e s de 1 1 na cabeça g o n i o m e t r i c a . 

Determinação do Background 

A i n f l u ê n c i a do background ê mais i m p o r t a n t e em d i f r a t o m e t r i a 

de põ; neste t r a b a l h o , usando r a d i a ç ã o monocromat izada k A com t o t a l e l i m i -

nação de k 2» a i n t e n s i d a d e do background ê ext remamente ba ixa c a i n d o , p r a 

t i c a m e n t e , para um mesmo v a l o r para todos os c r i s t a i s . 

D i f r a ç ã o M ú l t i p l a 

Segundo Young ( 1 9 6 9 ) , a d i f r a ç ã o m ú l t i p l a , apesar de d i s c u t i 

da a mui tos anos , sÕ recen temente tem s ido cons i de rada como uma f o n t e de er¬ 

ros s i g n i f i c a n t e s em medidas de p r e c i s ã o . Esse e f e i t o ê p r i n c i p a l m e n t e im¬ 

p o r t a n t e no c a l c u l o de i n t e n s i d a d e s i n t e g r a d a s (Lawrence 1 9 7 2 ) ; a i n t e n s i d a 

de do f e i x e f o r t e m e n t e d i f r a t a d o receberá c o n t r i b u i ç ã o ( p o s i t i v a ou nega t i va ) 

de um f e i x e f r acamen te d i f r a t a d o . No p resen te t r a b a l h o , e n t r e t a n t o , esse e¬ 

f e i t o não f o i levado em c o n t a . 

Espalhamento Térmico D i fuso 

í um dos maiores c o n t r i b u i n t e s a e r r os em i n t e n s i d a d e s de 

B r a g g ; provoca a la rgamento nos p e r f i s . Tal e f e i t o não a f e t a a e x p e r i ê n c i a em 

q u e s t ã o , mas p o d e r i a a f e t a r a de te rm inação do b a c k g r o u n d . 
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Ext i nções 

E f e i t o s de e x t i n ç õ e s que decor rem da i n t e r a ç ã o dos r a i o s - X 

com o c r i s t a l , e que dependem f o r t e m e n t e da o r g a n i z a ç ã o i n t e r n a d e s t e , a f e 

tam a i n t e n s i d a d e i n t e g r a d a . 

Truncamento 

0 e s t a b e l e c i m e n t o do i n í c i o e t é rm ino de p e r f i l de l i n h a ou 

s e j a , o l i m i t e do t r u n c a m e n t o , é problema dos mais s é r i o s em d i f r a t o m e t r i a de 

pÕ, quando ocor rem supe rpos i ções de r e f l e x õ e s . No caso de m o n o c r i s t a l , esse 

f a t o r não c o n s t i t u i f o n t e de e r r o i m p o r t a n t e po is o p e r f i l f o i medido até 

a t i n g i r o b a c k g r o u n d . 

Presença do d u b l e t k , e k „ 
cu ac-

Neste t r a b a l h o as medidas fo ram f e i t a s com r a d i a ç ã o Cuk , pu¬ 

ai 

r a , tendo s ido e l i m i n a d a a r a i a k A pelo c o n j u n t o monoc romado r - co l imado r ; po r -

t a n t o os problemas da c o n t r i b u i ç ã o k „ fo ram au toma t i camen te e l i m i n a d o s . 

IV.3 - ANALISE POR CONVOLUÇÃO 

De acordo a tudo o que a n t e c e d e , o p e r f i l de l i n h a observado 

é p o r t a n t o o r e s u l t a d o da c o n t r i b u i ç ã o de d i v e r s a s f u n ç õ e s . Jones (1938) mos¬ 

t r o u que o p e r f i l pode ser r e p r e s e n t a d o por um processo de c o n v o l u ç õ e s . 

D e f i n e - s e a convo lução das funções f e g, pe la e x p r e s s ã o : 

f + oo 

M u ) = f * g(w) = f ( y ) g ( u - y )dy (1) 

onde, no p resen te t r a b a l h o , w e y sao v a r i á v e i s que d e f i n e m a pos ição angu -

l a r em cada ponto do p e r f i l . 

Sejam: 

h(w) a d i s t r i b u i ç ã o do e s p e c t r o de r a i o s - X ; 
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i(ü)) o r e s u l t a d o da convo lução das funções de aber rações i n s t r u m e n t a i s 

j ( u ) p e r f i l i n t r í n s e c o do c r i s t a l . 

Dessa f o r m a , o t r a t a m e n t o dos e f e i t o s dev idos aos d i v e r s o s fa¬ 

t o r e s que a fe tam o p e r f i l , podem ser eng lobados em t r ê s f u n ç õ e s . s i m p l i f i c a n -

do o t r a t a m e n t o do p rob lema . 

Apôs a i r r a d i a ç ã o do c r i s t a l , os d e f e i t o s i n t r o d u z i d o s i r ã o 

a f e t a r apenas a função 

Pode-se c o n s i d e r a r a f u n ç ã o : 

k(w) = h * i (Ü>) (2) 

ou mesmo 

f (w) = j * (h * i (ce)) = j * k (w) 

Para o c r i s t a l p e r f e i t o , não i r r a d i a d o : 

f (w) = j * (h * i (o))) = j * k (w) 
P P P p P P 

Para o c r i s t a l d a n i f i c a d o , após a i r r a d i a ç ã o : 

f i , t ° , = h * <hi * i <°ü>> = ji * ki 

Assumindo: 

h (w) E h. (co) = h(oo) 
P ! k (a)) = k. (oo) (4) 

P 1 

i (w) = i. (a)) = i (w) 

Para que se possa c o n s i d e r a r as funções h(co) e i ( u ) antes e 

apôs a i r r a d i a ç ã o como i g u a i s , e n e c e s s á r i o r i g o r o s o c o n t r o l e da manutenção 

de k(w). 

A função k(u), que c a r a c t e r i z a o i n s t r u m e n t o numa de te rm inada 

c o n f i g u r a ç ã o , m o d i f i c a o p e r f i l de acordo com a equação ( 3 ) . Dois caminhos o¬ 

f e recem-se para l e v a r em conta essa m o d i f i c a ç ã o do p e r f i l f(w) med ido . 
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O p r i m e i r o caminho s e r i a de d e s c o n v o l u c i o n a r k(w) do p e r f i l 

i n t r í n s e c o j ( w ) . 0 a taque ao problema nessa d i r e ç ã o , t e o r i c a m e n t e i n t e r e s s a n ¬ 

t e , o f e r e c e c e r t a s d i f i c u l d a d e s po is a função k(o)) do apa re l ho não ê conhec i¬ 

da . A t e n t a t i v a da de te rm inação d i r e t a de k ( w ) , a t r a v é s de uma e x p e r i ê n c i a , 

pode ser f e i t a com um c r i s t a l quase p e r f e i t o . Neste caso o p e r f i l o b t i d o coin¬ 

c i d i r i a com k ( t o ) , na medida em que o p e r f i l i n t r í n s e c o possa ser a s s i m i l a d o a 

uma função d e l t a , já q u e , como é s a b i d o , a convo lução com uma função des te ti 

po não m o d i f i c a a forma do p e r f i l . 

Um segundo caminho c o n s i s t e em f a z e r , med ian te m o d i f i c a ç õ e s do 

a p a r e l h o , com que a função k(co) se ja e la p r ó p r i a mu i to e s t r e i t a a ponto de po 

der se r a s s i m i l a d a a uma função d e l t a . 

Esta segunda p o s s i b i l i d a d e de ataque ao p r o b l e m a , que envo lve 

t e o r i a mais s imp les porem conduz indo a expe r imen tação mais c o m p l e x a , f o i es¬ 

c o l h i d a na r e a l i z a ç ã o des te t r a b a l h o . 

A lguns comen tá r i os são p e r t i n e n t e s sobre o emprego desses mé¬ 

t o d o s . 

A aprox imação e n v o l v i d a no p r i m e i r o caso ê pobremente v e r i f i ¬ 

cada na p r á t i c a ; adema is , o método conduz a r e a l i z a ç ã o de uma e x p e r i ê n c i a com 

um c r i s t a l " p e r f e i t o " , segu ida de o u t r a com a amost ra a ser es tudada ,nas mes¬ 

mas cond ições e x p e r i m e n t a i s . Em c o n s e q u ê n c i a , a função k ( w ) , de te rm inada expe¬ 

r i m e n t a l m e n t e , tem uma l a r g u r a da mesma ordem de grandeza que o p e r f i l o b t i d o 

com a a m o s t r a , o que s i g n i f i c a em o u t r o s t e r m o s , que a c o r r e ç ã o , a a p l i c a r 

t e o r i c a m e n t e , é da mesma ordem que a magn i tude med ida . Esse f a t o , i n e v i t a v e l ¬ 

men te , conduz a i m p o r t a n t e s e r r os nos r e s u l t a d o s . 

A abordagem do p e r f i l , a p a r t i r de convo luções de f u n ç õ e s , en¬ 

g lobou na função k(w) a m a i o r i a dos f a t o r e s que o a f e t a m . 0 t r a t a m e n t o f e i t o 

com re l ação aos f a t o r e s g e o m é t r i c o s c o n s i s t i u na manutenção do c r i s t a l na mes¬ 

ma s i t u a ç ã o para as medições dos c r i s t a i s não i r r a d i a d o e i r r a d i a d o . Dessa for¬ 

ma a r e f l e x ã o ( h . k. 1.) f o i med ida , nas duas v e z e s , sob os mesmos â n g u l o s . 



Os d e f e i t o s podem o c a s i o n a r a v a r i a ç ã o de um ou mais desses 

f a t o r e s e n t r e t a n t o , caso esse f a t o o c o r r a , sua c o n t r i b u i ç ã o serã s e n t i d a a¬ 

t r a v é s da função j . ( t o ) . 

IV .4 - PARÂMETROS DO PERFIL DE LINHA 

A p a r t i r do conhec imento das r e l a ç õ e s e n t r e os parâmet ros geo

m é t r i c o s e f í s i c o s de um p e r f i l pode-se c o n s i d e r a r sobre os t i p o s de d e f e i -

tos e se a p r e c i a r sobre suas m a g n i t u d e s . Hã n e c e s s i d a d e , p o r t a n t o , da d e f i n i ¬ 

ção dos parâmet ros g e o m é t r i c o s , p r i m e i r a m e n t e . 

I V . 4 . 1 - Parâmetros Geométr icos 

Na c a r a c t e r i z a ç ã o do p e r f i l de l i n h a fo ram usados d i v e r s o s pa¬ 

râmet ros . 

Se jam: 

Cj - v a l o r e s de contagens após s u b t r a ç ã o do b a c k g r o u n d ; 

Ato - i n t e r v a l o mínimo empregado nas med i ções ; 

T - tempo de contagem (segundos) f i x o para cada de te rm inação de C.. e cons¬ 

t a n t e nas medições de uma mesma r e f l e x ã o ; 

C. 
I. = — - i n t e n s i d a d e 

J T 

OT = - 0,01 seg 

ato = - 0,0004 graus ( e r r o na l e i t u r a ) 

Estes e r ros foram a d m i t i d o s como c o n s t a n t e s em todas as medi¬ 

ções . 

Observação:empregou-se i n d i s t i n t a m e n t e o s ímbo lo o para i n d i c a r d e s v i o padrão 

de uma s é r i e de medidas e i n c e r t e z a adotada ou es t imada para uma 

ún ica medida ou g r a n d e z a . 

Medidas de i n t e n s i d a d e 

a) - i n t e n s i d a d e de p i c o : 
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I = -P 
P T 

1/2 
~a2C o ' 

com a i = i E + 0± L 
"IT T 

— P 

Se — f o r d e s p r e z í v e l face ao p r i m e i r o t e rmo : 

i 

b) i n t e n s i d a d e i n t e g r a d a : 

ai « / 
p V T 

N N 

I I = y i . . ik T= A i i c. 

i - i 1 A. 

C 

- í 

com gil = II 
i- 1 

c.) 

2 
g T 

1/2 

Aço2 

a 

II - Medidas de l o c a l i z a ç ã o 

c) - pos ição do p i c o : é o v a l o r A de u> c o r r e s p o n d e n t e ao máximo de i n t e n s i 

dade. 

0 e r ro m ín imo , mais o t i m i s t a , dessa grandeza é o e r r o na l e i 

t u r a de Ü) . Este e r ro pode ser a d m i t i d o se o p ico do p e r f i l ê b a s t a n t e d e f i 

nido a ponto de se c o n s i d e r a r d e s p r e z í v e l uma i n c e r t e z a na sua l o c a l i z a ç ã o ; 

caso c o n t r á r i o o e r r o será maior e serã es t imado em função da c u r v a t u r a do 

p e r f i l . 

Um dos métodos empregados na l o c a l i z a ç ã o do p ico é a t r a v é s do 

a j u s t e de pa rábo la pe los mínimos q u a d r a d o s . No p resen te c a s o , dado o pequeno 

numero de pontos que d e f i n e m o áp ice do p e r f i l , c o n s i d e r o u - s e não adequado o 

emprego desse método. 

d) - pos ição do c e n t r o i d e : é o v a l o r o>c de to c o r r e s p o n d e n t e â pos ição do cen

t r o de massa ou c e n t r o i d e do p e r f i l . E" dado por : 
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í=i 

C N 

i=l 

y c . w . 
-. -f. i i 
i=i 

i=i 

para f i n s de e r r o : 

l " "2 

Ato i n c e r t e z a na l e i t u r a de to 

ato = c 

N 

i-1 

Ato 2 
( - - £ • ) + 2 C . 

1D 1 

c 

1/2 

III - Medidas de d i s p e r s ã o 

e) - a m p l i t u d e : 

A = to 
max 

to 
mm 

onde o) -
max mm 

e to_*L são os v a l o r e s de to que cor respondem ao t é r m i n o e i n í 

c io do p e r f i l . O e r ro é: 

aA = /2 ato 

onde ato deve c o n t e r a i n d e c i s ã o de se a d m i t i r um de te rm inado to como máximo 

ou mín imo ; no caso de algumas r e f l e x õ e s é da ordem de cen tés imos de g r a u . 

f) - l a r g u r a i n t e g r a l : 

onde 

P 

a Ato 
aB = B a T 

Ato 

1/2 

d c . ) 

N 

0) 



0 / 

D cos a 6 

0 tamanho dos c r i s t a l i t o s a f e t a o p e r f i l p roduz indo a l a r g a 

mentos i n v e r s a m e n t e p r o p o r c i o n a i s a D . 

Se D_ e X_ são c o n s t a n t e s , 

B m _ J l _ 

o que mostra que a l a r g u r a do p e r f i l c resce com e_. 

Se os do is ú l t i m o s termos fo rem d e s p r e z í v e i s face ao p r i m e i r o 

aAw 
a B = B Au 

I V . 4 . 2 - C o r r e l a ç ã o com Grandezas F í s i c a s 

Largura i n t e g r a l 

Os f a t o r e s que a fe tam a l a r g u r a i n t e g r a l do p e r f i l são p r i n c i 

palmente dev i dos ao tamanho dos c r i s t a l i t o s e a t e n s õ e s . 

a) - Tamanho de p a r t í c u l a : 

A l a r g u r a i n t e g r a l do p e r f i l é dada por : 

+ o» 

y(x)dx 

B = 
y -

max 

onde y ( x ) r e p r e s e n t a a forma da r e f l e x ã o : 

~ 2 T 
y (A) =1 - exp - {ir/K ) (D 3 cos 0) J max 

j A grandeza ü é a dimensão "méd ia " dos c r i s t a l i t o s c o n s t i t u i n 

tes do c r i s t a l ; $_ r e p r e s e n t a a l a r g u r a a meia a l t u r a do p e r f i l . 

A l a r g u r a i n t e g r a l B_ do p e r f i l , dev ido ao tamanho da p a r t í c u 

l a , ê dada por ( A z a r o f f 1968a ) . 
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Para um mesmo parâmet ro d_ e uma mesma r e f l e x ã o , i s t o e, mesmo 

_0, maiores tensões i m p l i c a m em maior v a l o r para Ad e, consequen temen te , maior 

a la rgamen to no p e r f i l . 

Para um mesmo v a l o r de t e n s ã o , ou s e j a , 

B = k' tg 0 

vê-se que o p e r f i l a l a r g a com o aumento de e. 

Esses do is e f e i t o s (tamanho da p a r t í c u l a e t e n s ã o ) f r e q u e n t e ¬ 

mente c o n t r i b u e m con jun tamen te para o a la rgamento do p e r f i l q u e , com maior 

r a z ã o , se a l a r g a para v a l o r e s maiores de e. 

0 t r a t a m e n t o de tensões no c r i s t a l da forma como f o i propôs -

t o , é b a s t a n t e s i m p l ó r i o . As tensões em g e r a l nos c r i s t a i s ocor rem em d i r e -

ções p r e f e r e n c i a i s como no caso de m o n o c r i s t a i s de LiF i r r a d i a d o s com neu -

t r o n s . A de te rm inação de tensões em m o n o c r i s t a i s por d i f r a t o m e t r i a requer al¬ 

t e r a ç õ e s no equipamento c o n v e n c i o n a l e adaptações a t e o r i a u s u a l , como j ã f o i 

d i s c u t i d o na I n t r o d u ç ã o des te t r a b a l h o . 

A p o s s i b i l i d a d e de de te rm inações q u a n t i t a t i v a s de t e n s õ e s , a 

p a r t i r dos r e s u l t a d o s o b t i d o s , s e r i a a t r a v é s dos des locamentos dos p e r f i s 

( W a r r e n ) . Esses des locamentos são b a s t a n t e a f e t a d o s por pequenos d e s a l i n h a -

mentos do c r i s t a l além do e r ro comet ido pelo v i o l e n t o a l a rgamen to das l i n h a s 

no c r i s t a l i r r a d i a d o . Kea t i ng (1955) hav ia chegado âs mesmas c o n c l u s õ e s , a l é m 

de t e r v e r i f i c a d o o i n s i g n i f i c a n t e des locamento das pos ições dos p i c o s , face 

ao a l a r g a m e n t o . 

b) - Tensões 

Tensões no c r i s t a l i t o causam uma v a r i a ç ã o no v a l o r de d_ dos 

p lanos r e f l e t o r e s de um i nc remen to A d . A p a r t i r da equação de Bragg pode-se 

chegar ao v a l o r (Azaroff 1968b ) : 
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A lguns au to res ( K e a t i n g , 1955; Sma l lman , 1957 e Y a s h i t o 1972) 

de te rm ina ram em L iF i r r a d i a d o , c o n t r i b u i ç õ e s do tamanho da p a r t í c u l a e d e t e n 

sões para o a l a rgamen to do p e r f i l ; c o n c l u i r a m ser i n v á l i d a a i n t e r p r e t a ç ã o 

desse a la rgamen to em termos de tamanho de p a r t í c u l a . 

I n t e n s i d a d e i n t e g r a d a 

0 poder r e f l e t o r i n t e g r a d o de uma r e f l e x ã o depende do volume 

t o t a l i r r a d i a d o e da r e f l e t i v i d a d e de cada pequena pa r t e que c o n s t i t u i o mo¬ 

n o c r i s t a l . 

Em um c r i s t a l a l t amen te " p e r f e i t o " o a r r a n j o dessas pequenas 

pa r tes e de t a l forma ordenado que pe rm i t e a o c o r r ê n c i a de i n t e r f e r ê n c i a s 

d e s t r u t i v a s e n t r e os f e i x e s d i f r a t a d o s de r a i o s - X . Se por alguma razão essa 

o r g a n i z a ç ã o f o r a l t e r a d a , poderá o c o r r e r um aumento do poder r e f l e t o r i n t e ¬ 

g r a d o . 

Essa d e s o r d e m deve ser pensada em termos de um aumento do nú 

mero de p a r t í c u l a s , ou pequenos b l o c o s , que d i f r a t a m d e n t r o de um volume V 

do c r i s t a l banhado pelo f e i x e . 

Por o u t r o l a d o , um d e s a r r a n j o das p a r t í c u l a s provoca a l t e r a -

ção na d i s t r i b u i ç ã o de i n t e n s i d a d e s ; para um dado â n g u l o , nem todas as par t í¬ 

cu las do c r i s t a l con t i nuam cumpr indo a cond ição de d i f r a ç ã o . E n t r e t a n t o , pe¬ 

quena v a r i a ç ã o angu la r pode ser s u f i c i e n t e para que as p a r t í c u l a s d e s a r r a n j a ¬ 

das d i f r a t e m . Este f a t o c o n t r i b u i para o a la rgamen to do p e r f i l . 

Posição do C e n t r o i d e 

Em p e r f i s p e r f e i t a m e n t e s i m é t r i c o s , a pos i ção do c e n t r o i d e 

c o i n c i d e com a pos ição do p i c o . Apesar de não q u a l i f i c a r d e f i n i t i v a m e n t e c o n 

d i ções de a s s i m e t r i a , a d i f e r e n ç a e n t r e os v a l o r e s de w e u> c , a l i a d a a ob -

servação do p e r f i l , podem t r a z e r i n fo rmações sobre a s s i m e t r i a s . 
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I n t e n s i d a d e do p ico 

D im inu i ção na i n t e n s i d a d e de p ico pode i n d i c a r que menos b lo¬ 

cos c r i s t a l i n o s , c o n s t i t u i n t e s do c r i s t a l , es tão c o n t r i b u i n d o para o f e i x e 

d i f r a t a d o . Pode i n d i c a r , também, que oco r reu um aumento no e f e i t o de e x t i n -

ção . 

A m p l i t u d e 

Em d e c o r r ê n c i a ao aumento da l a r g u r a v e r i f i c a - s e um aumento 

da a m p l i t u d e v (w- - ui .- , ) . E n t r e t a n t o , , esse aumento pode o c o r r e r dev ido a K v v max m i n ' ' " ¥ 

ou t ros f a t o r e s . 

Segundo Huang (1947) e Cochran (1955 , 1 9 5 6 ) , c e n t r o s de pres¬ 

s ã o , como d e f e i t o s p o n t u a i s , d i s t r i b u i d o s ao acaso num meio e l ã s t i c o i s o t r õ -

p i c o , produzem d i s t o r s õ e s r e s u l t a n t e s da concen t ração un i f o rme desses d e f e i ¬ 

t o s . Essas d i s t o r s õ e s a l t e r a m os d iagramas de r a i o s - X no s e n t i d o de : 

a) - d e s l o c a r a pos ição de p i c o , ou s e j a , da r e f l e x ã o de B r a g g , dev ido a mu¬ 

danças no parâmet ro médio da r e d e ; 

b) - m o d i f i c a r a d i s t r i b u i ç ã o de i n t e n s i d a d e de forma a que um background d i¬ 

fuso apareça sem, t o d a v i a , a l t e r a r a i n t e n s i d a d e de p i c o . 

I V . 4 . 3 - Programas para Computador IBM/360 

19 Programa: Ca l cu l o de parâmet ros do p e r f i l de l i n h a . 

Função: 0 programa tem t r ê s funções p r i n c i p a i s : 

a) c a l c u l o do background com o a j u s t e de r e t a pelo mê -

todo dos mínimos quadrados ( I a s u b r o t i n a ) 

b) s u b t r a ç ã o do background ( 2 a s u b r o t i n a ) 

c) c a l c u l o dos parâmet ros do p e r f i l ( 3 a s u b r o t i n a ) 

E s t r a t é g i a : Após a s u b t r a ç ã o da i n t e n s i d a d e do b a c k g r o u n d , f o¬ 

ram c a l c u l a d o s a i n t e n s i d a d e i n t e g r a d a , l a r g u r a i n -
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29 Programa: Cor re i ac ionamento dos Parâmetros do p e r f i l de l i n h a 

Função: c o r r e l a c i o n a r os parâmet ros do p e r f i l de l i n h a de r e f l e 

xões de c r i s t a l p e r f e i t o e d a n i f i c a d o . 

E s t r a t é g i a : a lguns parâmet ros são c o r r e l a c i o n a d o s por d i f e r e n ç a s ; 

ou t r os parâmet ros são c o r r e l a c i o n a d o s pe lo f a t o r e pe-

t e g r a l e os parâmet ros que dependem de momentos, por i n t e g r a ç ã o numér ica co¬ 

mo funções do i n t e r v a l o de i n t e g r a ç ã o . 

E n t r a d a : 

a) v a l o r e s do background e c o r r e s p o n d e n t e s u>.¡; 

b) v a l o r e s das contagens em ordem c r e s c e n t e de co; 

c) w i n i c i a l ; 

d) Aw c o r r e s p o n d e n t e ao passo mín imo , em g r a u , usado 

nas o b s e r v a ç õ e s . 

S a í d a : 

Para cada r e f l e x ã o são t a b e l a d o s : 

a) parâmet ros a e b da equação da r e t a pe los mínimos qua¬ 

d r a d o s : 

Y = ax + b; 

b) v a l o r e s das contagens após s u b t r a ç ã o das contagens do 

b a c k g r o u n d ; 

c) contagem máx ima, i n t e n s i d a d e máxima, i n t e n s i d a d e in -

t e g r a d a , t o c o r r e s p o n d e n t e ã i n t e n s i d a d e máxima e ao cen¬ 

t r o i d e , a m p l i t u d e t o t a l , l a r g u r a i n t e g r a l , desv i os mé¬ 

d i o , médio da moda e p a d r ã o , v a r i a n ç a , c o e f i c i e n t e s de 

d i s p e r s ã o e dos momentos de a s s i m e t r i a e c u r t o s e . 

Os v a l o r e s dos parâmet ros saem também em c a r t õ e s p e r f u r a d o s 

que d i r e t a m e n t e e n t r a r ã o no programa " C o r r e i a c i o n a m e n t o dos Parâmetros do Per-

f i l de L i n h a " . 



72 

IV .5 - RESULTADOS 

Os p e r f i s de l i n h a s das d i v e r s a s r e f l e x õ e s são mostrados nos 

g r á f i c o s IV.1 a I V . 6 : 

G r á f i c o s IV.1 - C r i s t a l p e r f e i t o (não i r r a d i a d o ) 

G r á f i c o s IV .2 - C r i s t a l PIE (T - 113°C) - Espec t ro t o t a l 

G r á f i c o s IV .3 - C r i s t a l P1D (T - 148°C) - Espec t ro t o t a l 

G r á f i c o s IV .4 - C r i s t a l P1C (T - 173°C) - Espec t ro t o t a l 

G r á f i c o s IV .5 - C r i s t a l P3B (T - 121°C) - Espec t ro i n t e r m e d i á r i o 

G r á f i c o s IV .6 - C r i s t a l P4 (T -v amb ien te ) - r a d i a ç ã o gama. 

Estes p e r f i s fo ram l e v a n t a d o s , a p a r t i r dos v a l o r e s das conta¬ 

gens , no computador I B M / 1 . 2 0 0 . A absc i ssa (TETA-TETA I ) , em m i n u t o s , é dada 

em esca la a r b i t r a r i a de w. 

Os val-ores das grandezas dos p e r f i s se encont ram nas t a b e l a s 

IV.1 a I V . 5 , onde : 

I - i n t e n s i d a d e de p ico 

II - i n t e n s i d a d e i n t e g r a d a 

B - l a r g u r a i n t e g r a l 

3 - l a r g u r a a meia a l t u r a 

ojp - do do p ico 

i»>c - w do c e n t r o i d e 

A - a m p l i t u d e de oo. 

la d i f e r e n ç a p e r c e n t u a l que os d i s t i n g u e . 

E n t r a d a : v a l o r e s dos parâmet ros do c r i s t a l não i r r a d i a d o e dos 

c r i s t a i s i r r a d i a d o s . 

Sa ída : Para cada r e f l e x ã o são t a b e l a d o s : 

a) v a l o r e s de en t rada 

b) razão (e porcentagem) e n t r e g r a n d e z a s . 
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REFLEXÕES 
P P c 

100 0 

200 0,002 - 0,01 

220 0,002 - 0,01 

Tabela IV.1 - D i f e r e n ç a s e n t r e ojp e O J c para o 

c r i s t a l PO (não i r r a d i a d o ) . 

P o r t a n t o , face ao e r ro a d m i t i d o , as d i f e r e n ç a s podem ser con¬ 

s i d e ra d a s d e s p r e z í v e i s . 

Para os demais c r i s t a i s i r r a d i a d o s , os v a l o r e s de ojpB - w c B 

v a r i a r a m , e n t r e t a n t o sempre d e n t r o do e r ro a d m i t i d o . Não p o s s í v e l d e t e t a r va¬ 

r i a ç ã o s e n s í v e l dessa d i f e r e n ç a . 

Estes s ímbo los rep resen tam as grandezas do p e r f i l do c r i s t a l 

p e r f e i t o (não i r r a d i a d o ) ; a c r e s c i d a s da l e t r a B , r ep resen tam as grandezas do 

c r i s t a l bombardeado. 

A i n t e r p r e t a ç ã o dos r e s u l t a d o s f o i f e i t a a p a r t i r do c o r r e i a -

c ionamento das grandezas do c r i s t a l d a n i f i c a d o com as c o r r e s p o n d e n t e s do 

c r i s t a l p e r f e i t o . Este t i p o de comparação Ó usual na a p r e c i a ç ã o de parâmet ros 

do p e r f i l ( c i t a - s e , por exemp lo , Kea t ing 1955 e Baran 1971 ) . Neste t r a b a l h o a 

c o r r e l a ç ã o pode ser f e i t a d i r e t a m e n t e dev ido a c o n t r i b u i ç ã o r eduz i da da f u n 

ção i n s t r u m e n t a l k ( w ) . 

Os e r ros das grandezas f o ram c a l c u l a d o s a p a r t i r das expres -

soes most radas no i t em I V . 4 . 1 . E n t r e t a n t o fo ram r e c o n s i d e r a d o s separadamente, 

pois mu i tas vezes o u t r o s f a t o r e s , não compu tados , c o n t r i b u e m para i n c e r t e z a 

do v a l o r d e s e j a d o . Assim ê que aojp para p icos abau lados é maior que para p i 

cos ponteagudos.Mos p e r f i s dos c r i s t a i s P3B e P4y a l a r g u r a f o i de te rm inada 

também a meia a l t u r a do v a l o r da I - . E a chamada l a r g u r a 3. 0 e r ro a3 f o i 
H i a X 

est imado como sendo da ordem de o*B. 

Para o c r i s t a l p e r f e i t o as d i f e r e n ç a s e n t r e Wp e u>c são mos

t r a d a s na t a b e l a I V . 1 . 



Nos g r á f i c o s I V . 7 a I V . 1 0 sao most rados d i v e r s o s c o r r e l a c i o n a -

mentos e n t r e as g randezas dos p e r f i s dos c r i s t a i s : 

G r á f i c o s I V . 7 e I V . 8 - C r i s t a l PIE 

G r á f i c o s I V . 9 e I V . 1 0 - C r i s t a i s P I E , P1D e P1C. 

R E F L E X Õ E S 

I 
P ' P 

I I I I B 

I I 

B ( g r a u s ) BB 

~B~ R E F L E X Õ E S 

PO P I E V PO P I E 

I I B 

I I 

PO P I E 

BB 

~B~ 

111 115H20 299±12 3,8 8±3 88±4 11 0 ,4±0 ,2 17,7±0,7 42 

200 1057±20 544±20 1,9 11±4 149±6 14 0 ,6±0 ,2 18 ±2 27 

220 362±10 222±3 1,6 5±2 56±2 11 0 ,9±0 ,4 15,210,2 17 

311 78± 4 38±0,y 2,0 1 ,6±0,6 10£±0,4 7 1,1±0,5 16,310,7 14 

222 160± 6 97±2 1,6 4±2 28±1 7 1,5±0,6 17,910,7 12 

400 82± 5 66±1 1,2 3±1 20,2±0,8 8 1,9±0,7 18,410,7 10 

331 39± 3 17±0,5 2,2 1,5±0,6 6,3±0,3 4 2 ,3±0 ,9 22 ±1 9 

420 67± 4 61 ±1 1,1 3±1 19,610,7 7 2 ,4±0 ,9 19,3±0,8 8 

Tabela I V . 2 - Grandezas dos p e r f i s dos c r i s t a i s p e r f e i t o e PIE 

(T - 113 C) e o c o r r e l a c i o n a m e n t o e n t r e e l a s . 

REFLEXÕES y 
I I B B B (g rau ) 

REFLEXÕES 
PIE P1D P1C PIE PI D P1C PIE P1D PIE 

111 299±12 511 ±15 587±K 88±4 106 + 4 79±6 17,710,7 12,A0,1 8 ,1±0 ,6 

200 544±2C 792123 958±2C 149± 6 186± 7 155±12 1 8 ± 2 14,0A0,6 9 ,7±0 ,8 

220 222± 9 259±8 327± 9 56± 2 56± 2 54+ 4 15^ i0, i 13,1±0, í 9 ,9±0 ,8 

Tabe la I V . 3 - Grandezas dos p e r f i s dos c r i s t a i s PIE (T - 1 1 3 ° C ) , 

P1D (T - 148°C) e P1C (T - 1 7 3 ° C ) . 
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REFLEXÕES 
1 p" P B 

I I B / I I BB/B 
REFLEXÕES 

PIE PI D P1C PIE PI D P1C PIE PI D P1C 

m 3,8 2,2 1,9 11 13 10 40 29 19 

200 1,9 1,3 1,1 14 17 14 26 23 16 

220 1,6 1,4 1,1 11 11 10 17 15 11 

Tabela IV .4 - C o r r e i ac ionamento das grandezas do p e r f i l dos c r i s 

t a i s PIE (T - 1 1 3 ° C ) , P1D (T - 148°C) e P1C (T - 1 7 3 ° C ) . 

I 
REFLEXÕES I B 

P 
I IB 

I IB 
T F 

BB 
(min) 

BB 
TT 

3B 
(min) 

AB 

3 

111 1282±20 1 34±13 3,6 1,5 ± 0,6 3,6 0 , 8 ± 0 , 2 2,0 

200 137H22 63±25 4 ,8 3 ± 1 4 ,5 1,1 ± 0 , 3 2,2 

220 504±12 % 1 30±12 4 ,9 4± 1 3,9 1,1 ±0 ,3 1,2 

Tabe la IV. - Grandezas dos p e r f i s do c r i s t a l P3B ( e n v o l t o em Cd) e c o r r e -

1 ac ionamento das mesmas. 

REFLEXÕES I B 
P 

V I IB I IB 
BB 

(min) 
BB 

3B 

(min) 

AB 

6 
I B 

P V 11 

BB 
(min) 

~B~ 

3B 

(min) 

AB 

6 

111 1147±10 1 20±8 2,4 1 ,0±0,4 2,5 0,4±0,1 2,2 

200 1140±10 A 1 15±6 1,3 0 ,8±0,3 1,2 0 ,6±0,2 1,3 

220 393± 5 A 1 8±3 1,5 1,2±0,5 1,4 0 ,8±0,2 1,3 

Tabela IV. - Grandezas dos p e r f i s do c r i s t a l P4 ( i r r a d i a d o com gama) e co r -

r e l a c i o n a m e n t o das mesmas. 



üUNT • SFG) 

1 1 1 

76 

IIHH-IHH) 

10 • If 14. B 18 ?n-

UNf /SFG) 

2 0 0 

(INK-INK) 

10- 12. 14. IB- 18- ?0-

ICnUF /SI.G1 

220 

IINK-INH) 

^ 6 - 8 - 10- 15. 14. 1G ia- SD 
Perfis de linha de reflexões de Bragg do cristal PO Cnão irra 
diado] onde a abscissa (em minutos) é dada em escala arbitra 
ria de u) . 



( c o n t . dos g r á f i c o s I V . l ) . 



( c o n t . dos g r á f i c o s I V . l ) 



ICONT »/SFG) 

yen. 

: v n . 

pen. 

3 0 -

?nn • 

160 • 

ion • 

t in. 

4) -

u • 

2 2 0 

iTr.Tn-TE.Tni) 

10- SO- 30. 40- '5D. G (J. 70- 3D • a n . 1011. 

Perfis de linha de reflexões de Bragg do cristal PIECT - 11* 

irradiado com espectro total de neutrons CFp-1,2 x 10* n/cm 

F A 1 0 1 8 fotons/cm 2) . A abscissa [em minutos) é dada e 

eïcaïa0arbitrâria de m. 

http://iTr.Tn-TE.Tni


( c o n t . dos g r á f i c o s IV.2) 



( c o n t . dos g r á f i c o s I V . 2 ) 



500 (CONT /SEG1 

H.n 

41!) 2 2 0 

350 

050 

1 bn 

ini j 

•jO 

o 
(TETfl-TF TOI) 

IO- PO- 30- 40- 50- GO- 70- 80- 90- 100-

Perfis de linha de reflexões de Bragg do cristal P1DCT-14 8 C) 
irradiado com espectro total de neutrons CFn=lxl0

18 n/cm2; 
FY * 1018~fotons/cm ) . A abscissa Cem minutos) é dada 
em escala arbitrária de w. 



•»00 • 

4',O • 

4'i'i 

J50 . 

-Í1J 

.",0 • 

.•tin • 

ion. 

'jJ . 

ICONT 

2 P D 

(TETR- Tf. rflt) 

to. 
40. bO- 1 Oil • GO ^ 7 0 - m ' 

Perfis de linha de reflexões de Bragg do cristal P1CCT-173°C) 
irradiado com Qespectro tp,tal de neutrons (FI=l,2xl0-'-* n/cm

2; 
FYfu do * " L 0 fotons/cm ) . A abscissa Cem minutos) é dada em 
escala arbitrária de o) . 



íooo • 

1500 • tCONT ./SE.G) 

1350 • 

I O D O . 2 0 0 

1050 • 

300 • 

750 . 

B O O • 

450 • 

300 • 

tTE.TFI-Tr.TRI) 

15. 30- 45 60- 75- 30- 105- 150- 135- 15C 

500 • ICONT /SF.G1 

4 50 . 

400 - 2 2 0 

350 • 

300 • 

050 • 

POO -

15D -

(TE.TR-TE.TRI) 

10- Of). 30- 40. 50. GO. 70- 80- 90- 100. 

G r á f i c o s I V . 5 - Perfis de linha de reflexões de Bragg do c r i s t a l P3B (T-121 C) 
irradiado com espectro intermediário + rápido de neutrons 
(Fn=0,8xl0

10 n/cm2{ Fyf dQ * IO
1 8 fotons/cm2) . A abscissa, Cem 

minutos) ê dada em escala arbitrária de o) . 

1000 • 1 1 1 

1050 • 

900 . 

750 . 

soo-

H50 • 

300 • 

150 • 

tTE.rfi--TE.TFUl 

30. 40- -.a- i o !-:o- ao- ino 

PA 

http://tTE.TFI-Tr.TRI
http://TE.TR-TE.TRI
http://tTE.rfi--TE.TFUl


500 

4 50 

400 

'd 50 

300 

050 

000 

150 

100 

50 

( O O O T /sr.m 

16 • 

220 

(TITO ri 10! ] 

?B • 30 

GrãflCOS IV .6 
8 • U 

Perfis de linha de reflexões de Bragg do cristal P4 (T * am
biente) irradiado com radiação gama de fundo com o reator 
desligado (F * I O " fotons/cm 2) . 

O 



LE 
IPB 

a) - r a z ã o e n t r e as i n t e n s i d a d e s de p i c o . 
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II 

200 

rZ20 

4 0 0 
222 

r33 l 

86 

15 20 

b) - r a z ã o e n t r e as i n t e n s i d a d e s i n t e g r a d a s , 

I 3 H 

G r á f i c o s I V . 7 - R e p r e s e n t a ç ã o e s q u e m á t i c a do c o r r e l a c i o n a m e n t o e n t r e as g r a n 

dezas dos p e r f i s dos c r i s t a i s p e r f e i t o (não i r r a d i a d o ) e PIE . 
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G r a f i c o I V ^ - Representação esquemática das amplitudes dos cristais per

feito PO (não irradiado) e PIE. 
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G r a f i c o IV.9 R e p r e s e n t a ç ã o e s q u e m á t i c a do c o r r e l a c i o n a m e n t o e n t r e as g r a n 

dezas d o c r i s t a l p e r f e i t o (não i r r a d i a d o A ) e os c r i s t a i s 

P1E(T - 1 1 3 ° C ) , P1DÍT - 148°C) e P1CCT - 1 7 3 ° C ) . 



( c o n t . do g r á f i c o I V . 9 ) . 
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G r a f i c o I V . 1 0 - Representação esquemática das amplitudes dos cristais 
POCnão irradiado), PIE, P1C, P3B e P4. 
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I V . 6 - DISCUSSÃO 

IV .6 .1 - D i s t r i b u i ç ã o P r e f e r e n c i a l de D e f e i t o s 

A l a r g u r a i n t e g r a l das r e f l e x õ e s dos c r i s t a i s não i r r a d i a d o e 

PIE (T A 113°C) c r e s c e com a ordem de r e f l e x ã o ; ass im é que: 

B I I I < B 2 2 2 ; B200 < B 400 

B B 1 1 1 <BB222 ; B B2 0 0 I B B400 

alem d i s s o v e r i f i c a - s e que B_, para ambos os c r i s t a i s , c r e s c e com 

2 2 2 

/ h + k x ü o u , em o u t r o s t e r m o s , c r e s c e com o aumento do a n g u l o 2eB, 

como era de se e s p e r a r . 

E n t r e t a n t o s i s t e m a t i c a m e n t e a razão BB/B d i m i n u i com N, i n d i 

cando que as r e f l e x õ e s c o r r e s p o n d e n t e s aos p lanos com os í n d i c e s de M i l l e r 

( h k l ) mais b a i x o s são mais a f e t a d a s em suas l a r g u r a s i n t e g r a i s . 

0 aumento s i s t e m á t i c o de B com 6 A jã era esperado ( c a p í t u l o 

IV .4 .2 ) mas a c o r r e l a c i o n a n d o dessa grandeza e n t r e o c r i s t a l p e r f e i t o e 

o u t r o d a n i f i c a d o , p e r m i t i u c o n s t a t a r que os p lanos são d i f e r e n t e m e n t e a f e t a ¬ 

dos pe los d e f e i t o s . 

A razão e n t r e as i n t e n s i d a d e s de p i c o não m o s t r o u c o r r e l a ç ã o 

com N. A exceção da r e f l e x ã o (111) ( r e d u z i d a 4 vezes) as demais s o f r e r a m re¬ 

dução e n t r e 1,3 e 2,3 v e z e s . A v a r i a ç ã o grande s o f r i d a pela r e f l e x ã o (111) é 

e n t e n d i d a pe lo f a t o de t e r s i d o a mais a f e t a d a na l a r g u r a i n t e g r a l . 

Da observação da i n t e n s i d a d e i n t e g r a d a v e r i f i c a - s e um aumen -

to em g e r a l para todas as r e f l e x õ e s , p r e f e r e n c i a l m e n t e para as r e f l e x õ e s mais 

i n t e n s a s : (111 ) , (200) e ( 2 2 2 ) . D e n t r e e s t a s , a r e f l e x ã o mais a f e t a d a f o i a 

( 2 0 0 ) . 

0 d e s v i o p a d r ã o , r e p r e s e n t a n d o a d i s p e r s ã o dos v a l o r e s de con¬ 

tagens em t o r n o do máximo, aumenta com N para ambos os c r i s t a i s e a razão 

DPB/DP segue aproximadamente o d e c r é s c i m o , c o m N,semelhante ao de BB/B . Excep-r 
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t u a - s e a r e f l e x ã o (331) q u e - a p r e s e n t a grande v a l o r do d e s v i o padrão no c r i s t a l 

i r r a d i ado. A " 

A r e f l e x ã o (331) f o i a menos a f e t a d a no aumento da i n t e n s i d a 

de i n t e g r a d a e uma das menos a f e t a d a s na l a r g u r a i n t e g r a l . Esse aumento do 

d e s v i o padrão só pode , p o r t a n t o , ser e n t e n d i d o se o p e r f i l a l t e r o u sua forma 

em re l ação aos d e m a i s . Esse f a t o é c o n f i r m a d o pela a m p l i t u d e dessa r e f l e x ã o 

que ap resen ta o maior v a l o r . 0 p e r f i l des ta r e f l e x ã o , apesar de pouco a f e t a ¬ 

do na l a r g u r a , a p r e s e n t a uma m o d i f i c a ç ã o em ambos os lados na r e g i ã o próx ima 

ao b a c k g r o u n d , aumentando a base do p e r f i l . 

0 a l a rgamen to dos p e r f i s pode ser dev ido a tensões i n t e r n a s no 

c r i s t a l ou a d i m i n u i ç ã o do tamanho da p a r t í c u l a . A c o n t r i b u i ç ã o do tamanho da 

p a r t í c u l a para o aumento de B e c o n s i d e r a d a d e s p r e z í v e l , para o caso do L i F , 

por d i v e r s o s au to res como Kea t i ng ( 1 9 5 5 ) , Smallman ( 1 9 5 7 ) , Y o s h i t o (1972) .fa¬ 

ce a c o n t r i b u i ç ã o de t e n s õ e s . 

C o n c l u i - s e então que o c r i s t a l PIE se e n c o n t r a t e n s i o n a d o e 

que esses e s f o r ç o s não estão d i s t r i b u i d o s i g u a l m e n t e em todas as d i r e ç õ e s do 

c r i s t a l , c o m o mostram as v a r i a ç õ e s das d i v e r s a s grandezas do p e r f i l . 

A comp lex idade das v a r i a ç õ e s das grandezas d i f i c u l t a enorme -

mente a i n t e r p r e t a ç ã o comple ta da d i s t r i b u i ç ã o de t e n s õ e s . 

0 f a t o de que os parâmet ros dos p e r f i s dos p lanos com ( h k l ) 

ba ixos serem os mais a fe tados no processo de i r r a d i a ç ã o i n d i c a que a d i s t r i ¬ 

bu ição de tensões a f e t a p r i n c i p a l m e n t e esses p l a n o s . 

Com a i r r a d i a ç ã o , os d e f e i t o s c r i a d o s i n t e r n a m e n t e no L iF t e n ¬ 

dem a t e n s i o n a r o c r i s t a l . Dado o c a r a c t e r p l á s t i c o do L i F , notadamente a a l ¬ 

tas t e m p e r a t u r a s , o c r i s t a l não se pa r te de i n í c i o , mas ocor rem d i s c o r d â n c i a s 

i n t e r n a s que a l t e r a m o a r r a n j o quase p e r f e i t o do c r i s t a l não i r r a d i a d o . 

A p a r t i c i p a ç ã o i n t e r n a do c r i s t a l p e r f e i t o provoca d i m i n u i ç ã o 

do e f e i t o de e x t i n ç ã o ( í t em I V . 4 . 2 ) provocando aumento da i n t e n s i d a d e de i n t e ¬ 

g r a d a . 
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O e f e i t o da e x t i n ç ã o ê* p r i n c i p a l m e n t e s e n t i d o nas r e f l e x õ e s 

mais f o r t e s , como era de se e s p e r a r . E n t r e t a n t o o b s e r v a - s e p a r t i c u l a r m e n t e 

d i m i n u i ç ã o desse e f e i t o nas r e f l e x õ e s 200 e 400 . Essas c o n s i d e r a ç õ e s são c o n 

cordes com Kea t ing (1955) que a t r i b u i o aumento na i n t e n s i d a d e i n t e g r a d a de 

200 a uma d i m i n u i ç ã o do e f e i t o de e x t i n ç ã o . 

E f e i t o s i m i l a r de d i m i n u i ç ã o da e x t i n ç ã o com o aumento de t e n ¬ 

sões p roduz ido por i r r a d i a ç ã o f o i observado no q u a r t z o ( C a t i c h a 1 9 6 8 ) . 

0 f a t o do p lano 200 se e n c o n t r a r t e n s i o n a d o é j u s t i f i c a d o pe

la formação de camadas de ãtomos de Li i n t e r s t i c i a i s que se depos i tam e p i t a -

c i a l m e n t e segundo p lanos ( 0 0 1 ) , p rovocando tensões no c r i s t a l . A formação de 

camadas de Li nos p lanos (001) jã é b a s t a n t e e s t a b e l e c i d a (Lamber t e G u i n i e r 

1957 e 1 9 5 8 ) . 

0 p e r f i l 331 tem o aspec to t í p i c o de uma r e f l e x á o A p a r a a qual 

c o n t r i b u i r a m d e f e i t o s p o n t u a i s . Não se tem a inda e x p l i c a ç ã o sobre a p r e f e r e n ¬ 

c ia por es te p lano na l o c a l i z a ç ã o de d e f e i t o s p o n t u a i s e es te f a t o não tem s i ¬ 

do a s s i n a l a d o na l i t e r a t u r a . 

I V . 6 . 2 - I n f l u e n c i a da Tempera tu ra de I r r a d i a ç ã o 

Com o aumento da t e m p e r a t u r a , v e r i f i c a - s e uma d i m i n u i ç ã o da lar¬ 

gura i n t e g r a l e um aumento da i n t e n s i d a d e de p ico para todas as r e f l e x õ e s . 

A v a r i a ç ã o , também u n i f o r m e , do d e s v i o padrão i n d i c a que não 

o c o r r e , com o aumento da t e m p e r a t u r a , uma v a r i a ç ã o q u a l i t a t i v a na forma do 

p e r f i l como a que oco r reu com a r e f l e x ã o 331 de P IE . 

Com o aumento da t e m p e r a t u r a as grandezas do p e r f i l tendem pa¬ 

ra as c o r r e s p o n d e n t e s grandezas do p e r f i l do c r i s t a l não i r r a d i a d o , em forma 

e v i d e n t e . 

Das t r ê s r e f l e x õ e s es tudadas (1 1 1 , 200 e 220) a 200 f o i a que 

e x p e r i m e n t o u , com a t e m p e r a t u r a , ma io res v a r i a ç õ e s na i n t e n s i d a d e i n t e g r a d a . 

E n t r e t a n t o o f a t o mais no tãve l e que as t r ê s r e f l e x õ e s apresen, -
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tam um máximo de aumento na i n t e n s i d a d e i n t e g r a d a por v o l t a de 150°C, Essa 

cons ta tação i n d i c a que a e x t i n ç ã o a essa t e m p e r a t u r a f o i c o n s i d e r a v e l m e n t e d i ¬ 

minu ida ou,como já se sabe , as tensões fo ram aumentadas , p roduz indo d i s t o r ç õ e s 

da rede c r i s t a l i n a . 

Neste caso se encon t ra o c r i s t a l PI D que deverá t e r , e m conse

q u ê n c i a , a l t a s concen t rações dos d i f e r e n t e s d e f e i t o s f o r m a d o s , já v i s t o s no Ca¬ 

p í t u l o I I . 5 . 

0 aumento da i n t e n s i d a d e i n t e g r a d a da r e f l e x ã o 200 pode , em p r i n ¬ 

c i p i o , ser r e l a c i o n a d a com a formação das p l a q u e t a s de Li sobre p lanos p a r a l e ¬ 

los a essa d i r e ç ã o . Também o u t r a s ag lomerações de d e f e i t o s , f a v o r e c i d a s pelo au¬ 

mento da t e m p e r a t u r a , t a i s como bo lhas de gases e o c o s , i n t r o d u z e m tensões in4 

f l u i n d o sobre as i n t e n s i d a d e s i n t e g r a d a s . 

Deve se no ta r que os d e f e i t o s e x t e n d i d o s . i n c l u s i v e os r e s u l t a n ¬ 

tes de ag lomerações de d e f e i t o s p o n t u a i s , produzem,ao redor dos mesmos v a r i a ¬ 

ções c o n s i d e r á v e i s da rede c r i s t a l i n a ; es te f a t o faz com que as i n t e n s i d a d e s 

2 

espa lhadas por essas r e g i õ e s se jam p r o p o r c i o n a i s ao quadrado F do f a t o r de es¬ 

t r u t u r a enquanto q u e , nas reg iões não d i s t o r c i d a s , a i n t e n s i d a d e espa lhada é 

p r o p o r c i o n a l a F. Esse f a t o é bem c o n h e c i d o , tendo s ido ex tensamente usado na 

t é c n i c a da T o p o g r a f i a de r a i o s - X . 

Porem, os d e f e i t o s p o n t u a i s ou pequenos a g l o m e r a d o s , quando un i¬ 

formemente d i s t r i b u i d o s , : produzem v a r i a ç õ e s nos parâmet ros da rede mas, compa¬ 

r a t i v a m e n t e , pouca v a r i a ç ã o na i n t e n s i d a d e i n t e g r a d a . 0 p e r f i l , neste c a s o , ê 

m o d i f i c a d o como se pode ver no g r á f i c o I V . 5 , que most ra fundamenta lmente modi¬ 

f i c a ç ã o no "pé " do p e r f i l . 

E n t r e t a n t o a i n t e n s i d a d e i n t e g r a d a quase não e m o d i f i c a d a , o 

que pôde ser f a c i l m e n t e e x p l i c a d o ( v i de i t em I V . 6 . 3 ) . 

I V . 6 . 3 - I n f l u e n c i a do Espec t ro de Neut rons na Produção de D e f e i t o s 

Os p e r f i s do c r i s t a l P3B, i r r a d i a d o com e s p e c t r o de neu t rons 
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com e n e r g i a E > 0,45 eV, c a r a c t e r i z a m - s e por a p r e s e n t a r pouca a l t e r a ç ã o na 

l a r g u r a i n t e g r a l , i n t e n s i d a d e de p ico e i n t e n s i d a d e i n t e g r a d a em re l ação ao 

c r i s t a l p e r f e i t o . 

A d i f e r e n ç a , pequena, no v a l o r a b s o l u t o da f l u ê n c i a que f i c a ¬ 

ram submet idos os c r i s t a i s P I E , P1D e P1C e a que f i c o u submet ido o c r i s t a l 

P3B é da ordem de 10%. 

Se f osse a d m i t i d o que o dano do c r i s t a l sÕ dependesse da f l u ê n ¬ 

c i a , poder iamos usar a curva do g r a f i c o I V . 9 c o n d e , para a r e f l e x ã o 1 1 1 , a tem¬ 

p e r a t u r a de 121°C, e n c o n t r a r i a m o s que o aumento de l a r g u r a esperado s e r i a 38 

vezes maior que o do c r i s t a l não i r r a d i a d o . E n t r e t a n t o o aumento medido expe¬ 

r i m e n t a l m e n t e f o i somente de 3 vezes mai ior , o que r e p r e s e n t a 7% do e s p e r a d o . 

Conc lue-se que o e f e i t o do e s p e c t r o usado na i r r a d i a ç ã o e f undamen ta l e que a 

maior p a r t e dos danos fo ram causados por aque la pa r t e do e s p e c t r o que f o i su¬ 

p r i m i d a pelo cádmium na i r r a d i a ç ã o do c r i s t a l P3B. Este r e s u l t a d o e x p e r i m e n t a l 

esta concorde com os c ã l c u l o s f e i t o s no c a p í t u l o II para a c o n t r i b u i ç ã o porcen¬ 

t u a l de neu t rons com d i f e r e n t e s e s p e c t r o s de e n e r g i a . 

Naquele c a p í t u l o c o n c l u i u - s e que c r i s t a i s i r r a d i a d o s com espec¬ 

t r o i n t e r m e d i á r i o + r áp i do de neu t rons se r i am d a n i f i c a d o s em 6% em r e l a ç ã o ao 

100% do e s p e c t r o t o t a l , a p a r t i r da reação (n,a) cu ja c o n t r i b u i ç ã o , n a produ -

ção de d e f e i t o s ,e p redominan te nas duas s i t u a ç õ e s . 

Os p e r f i s do c r i s t a l P3B a p r e s e n t a m - s e , em r e l a ç ã o aos p e r f i s do 

c r i s t a l não i r r a d i a d o , com pequenas a l t e r a ç õ e s na l a r g u r a e na i n t e n s i d a d e de 

p i c o . E n t r e t a n t o a base do p e r f i l f o i mu i to a l a r g a d a como most ra o g r á f i c o IV .5 

o q u e , de acordo com Huang (1947) . s i g n i f i c a que há , neste c r i s t a l , p redomín io 

dos d e f e i t o s p o n t u a i s . 

Com e f e i t o , como já f o i co locado na I n t r o d u ç ã o des te t r a b a l h o , 

Huang es tudou e i n t e r p r e t o u o apa rec imen to do espa lhamento d i f u s o p e r t o dos má¬ 

ximos como dev ido a e x i s t ê n c i a de pequenos c e n t r o s pon tua i s de tensão . d i s t r i ¬ 

bu idos ao acaso d e n t r o do c r i s t a l . 
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R e s u l t a r a então que : 

X _ AX_ 
a Aa 

ou s e j a : 

X + AX = X 
a + Aa a 

Nesta r e l a ç ã o o p r i m e i r o membro co r responde ao c r i s t a l d a n i f i c a -

Y 
do ,o segundo , -a, ao c r i s t a l não i r r a d i a d o , o que most ra que as coordenadas f r a -

a 
y y 7 

c i o n a i s x = - p Y = JJ E ' = ~£ a 0 m d a m Para o c r i s t a l com d e f e i t o s p o n t u a i s 

un i fo rmemente d i s t r i b u i d o s . Em c o n s e q u ê n c i a , as i n t e n s i d a d e s i n t e g r a d a s , que 
dependem do f a t o r de e s t r u t u r a , não serão m o d i f i c a d a s jã que , sendo : 

n 

F h k l = 2 f j e x p 2 7 r i ( h x + k J + ' z ) 

j = l 

o f a t o r de e s t r u t u r a não será a l t e r a d o na medida em que a h i p ó t e s e da d i s -

Por o u t r o lado v e r i f i c o u - s e , p a r a o c r i s t a l P3B,um aumento com¬ 

p a r a t i v a m e n t e pequeno da i n t e n s i d a d e i n t e g r a d a , o que c o r r o b o r a a conc lusão an¬ 

t e r i o r de q u e , neste caso , predominam os d e f e i t o s p o n t u a i s . Com e f e i t o , um c r i s ¬ 

t a l com d e f e i t o s p o n t u a i s ou ag lomerados de a lguns ãtomos ou l a c u n a s , u n i f o r m e ¬ 

mente d i s t r i b u i d o s , e s t a r á ev iden temen te submet ido a um es tado t e n s i o n a l de ex¬ 

tensão u n i f o r m e . Ou s e j a , que as d i l a t a ç õ e s expe r imen tadas pela rede serão i só¬ 

t r opas e u n i f o r m e s . Pode então p r e v e r - s e que os parâmet ros do c r i s t a l v a r i a r ã o 

de modo que : 

Aa Ab _ Ac 
a " ~b~ c 

As d i s t â n c i a s i n t e r a t Õ m i c a s também serão m o d i f i c a d a s na mesma 

f o r m a . Em p a r t i c u l a r , a d i s t â n c i a a o r igem da ce la e p o r t a n t o , também as coor¬ 

denadas dos á tomos , de modo a se t e r : 

AX AY AZ Aa 
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t r i b u i ç ã o un i fo rme se ja v á l i d a . 

Com base no exposto no c a p í t u l o I I , o que se espera que tenha 

o c o r r i d o com o c r i s t a l P3B é q u e , p r e d o m i n a n t e m e n t e 4 o c r i s t a l tenha s ido d a n i -

6 3 

f i c a d o pela reação Li ( n ,a )H , que c o n c o r r e com A 9 0 % , enquanto que choques i-

n e l ã s t i c o s dos neu t rons ráp idos c o n t r i b u i com 10%. 

0 número de d e f e i t o s e x t e n d i d o s p roduz idos f o i s u f i c i e n t e m e n ¬ 

te pequeno para que não ocor ressem aumentos de tensão ( e x c l u i d a a tensão uni¬ 

fo rme) no c r i s t a l , c o m o é v e r i f i c a d o pe las grandezas do p e r f i l . 

No c r i s t a l P3B9a reação ( n , a ) produz pares de F renke l que per¬ 

manecem i s o l a d o s po is a q u a n t i d a d e a inda não é s u f i c i e n t e para que se v e r i f i ¬ 

que um i n í c i o de c o a l e s c i m e n t o , o que aumen ta r ia a l a r g u r a do p e r f i l . 

Os e f e i t o s de i o n i z a ç ã o provocados pe los p rodu tos de f i s s ã o 

4 3 

(He e H ) e pe la r a d i a ç ã o gama produzem c e n t r o s de c o r e s . Raios gama c o n t r i ¬ 

buem a t r a v é s do e f e i t o de Va r l ey para a produção de átomos i n t e r s t i c i a i s . A len 

desses d e f e i t o s , o choque i n e l ã s t i c o de neu t rons de a l t a e n e r g i a também con¬ 

t r i b u e m na produção de d e s l o c a m e n t o s . 0 c r i s t a l P3B ap resen ta predominantemen¬ 

te d e f e i t o s p o n t u a i s , p a r t i c u l a r m e n t e pares de F r e n k e l . 

0 a la rgamento do p e r f i l , v e r i f i c a d o para as 3 r e f l e x õ e s , p o d e ser 

en tend ido como um i n í c i o do c o a l e s c i m e n t o dos d e f e i t o s . 

Out ra e x p l i c a ç ã o a l t e r n a t i v a ê q u e , em se t r a t a n d o de pares de 

F r e n k e l , para os qua i s a t e o r i a de Cochran (1956) não se a p l i c a exatamente 

como e le p r ó p r i o a d m i t e , o p e r f i l s e r i a a la rgado pela c o n t r i b u i ç ã o da i n t e n ¬ 

s idade ao redor do nó da rede r e c í p r o c a . 

i v . o . 4 - E f e i t o s da Radiação Gama no P e r f i l de L inha 

T raba lhos a n t e r i o r e s ( S p a l t 1971) com espa lhamento de r a i o s - X 

com ba ixo â n g u l o , próx imos a p icos de B r a g g , em m o n o c r i s t a i s de LiF i r r a d i a ¬ 

dos com gama, e v i d e n c i a r a m cen t ros de d i s t o r s ã o de d e f e i t o s . Estes são a d m i t i ¬ 

dos como tendo a formação de " cacho" ( " c l u s t e r " ) de d e f e i t o s i n t e r s t i c i a i s . 
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Por o u t r o l a d o , como jã f o i v i s t o no c a p i t u l o 115, d u r a n t e a i r r a d i a ç ã o com 

gama são c r i a d o s d e f e i t o s de F r e n k e l , c o n s t a t a d o s por Wohofsky ( 1 9 7 1 ) , q u e , a 

p a r t i r de medidas de absorção ó p t i c a , encon t ra ram que as lacunas p e r s i s t e m 

como d e f e i t o s i s o l a d o s . As reg iões de dens idade e l e t r ô n i c a a l t e r a d a s formam 

c e n t r o s de espa lhamento que são i n t e r p r e t a d o s como aglomerados de ãtomos i n ¬ 

t e r s t i c i a i s . 

- 8 

Estes au to res v e r i f i c a r a m que somente apos 2 x 10 rad podiam 

ser observadas 1 inhas de absorção de f r a c a i n t e n s i d a d e . 

Empregando t é c n i c a s de a taque Ives et a l . (1967) e v i d e n c i a r a m 

d e f e i t o s i n t r o d u z i d o s em m o n o c r i s t a i s de L iF i r r a d i a d o s com gama. 

A c r i a ç ã o de pares de Frenke l por r a d i a ç ã o com gama, jã d e s c r i ¬ 

ta como p o s s í v e l nos c r i s t a i s i ó n i c o s no c a p í t u l o I I . 5 , é c o n s t a t a d a e x p e r i ¬ 

m e n t a l m e n t e . 

Os p e r f i s das r e f l e x õ e s do. c r i s t a l P4 ( i r r a d i a d o sõ com gama, 

no r e a t o r ) a p r e s e n t a m , além do espa lhamento d i f u s o na r e g i ã o próx ima ao back¬ 

g r o u n d , um a la rgamen to da l i n h a . Esse f a t o i n d i c a q u e , nesta s i t u a ç ã o , ou se-» 

17 2 . . 
j a , com 10 f o t o n s / c m ,ha formação de ag lomerados de átomos i n t e r s t i c i a i s 

e l a c u n a s . Este v a l o r de f l u ê n c i a es tã acima da a d m i t i d a por Wohofsky (1971) 

11 3 

para a formação de ag lomerados pois co r responde a 10 r a d , p o r t a n t o 10 ve¬ 

zes a mais do l i m i a r para o i n i c i o de a g l o m e r a d o s . 
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CAPITULO V 

MICROSCOPIA ÓPTICA E ELETRÔNICA DE VARREDURA 

V . I - INTRODUCTO 

Pelas cons ide rações f e i t a s no c a p í t u l o 1 1 - 5 , os c r i s t a i s de 

LiF i r r a d i a d o s com n e u t r o n s , neste t r a b a l h o , deverão a p r e s e n t a r p r e f e r e n c i a l 

mente d e f e i t o s e x t e n d i d o s ( d i s c o r d â n c i a s ) e v o l u m é t r i c o s ( c a v i d a d e s , ag lome

rados de á t o m o s ) . 

0 estudo de d e f e i t o s e x t e n d i d o s em m o n o c r i s t a l de L iF tem s i ¬ 

do i n t e n s i v a e e x t e n s i v a m e n t e f e i t o notadamente por Gi lman e J o h n s t o n , quer 

se ja em c r i s t a i s i r r a d i a d o s com neu t rons (Gi lman 1958b) quer se j a em c r i s 

t a i s submet idos a processos de tensão d i v e r s o s , ( G i l m a n 1956a) ou a processos 

de recoz imen tos (Gi lman 1956b ) . Para a observação das d i s c o r d â n c i a s em c r i s 

t a i s macroscóp icos ê, p r i n c i p a l m e n t e , empregada a chamada t é c n i c a de ataque 

(Gi lman 1958b) que e v i d e n c i a , por meio de f i g u r a s de a taque ( "e tch p i t s " ) , a s 

l i n h a s de d i s c o r d â n c i a s (Gi lman 1956a ) . Os aumentos Óp t i cos empregados s i ¬ 

tuam-se em g e r a l na f a i x a de 500X e 1000X. 

Esta t é c n i c a de ataque p e r m i t i u es tudos d i v e r s o s sobre d e f e i ¬ 

tos l i n e a r e s em L i F , como a i n f l u ê n c i a de pressões sobre m o b i l i d a d e de d is -

co rdânc ia (Haworth 1968; Hanafee 1 9 6 7 ) , u n i f o r m i d a d e nos degraus de c l i vagem 

(Ramachandran 1967 ) . 
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Out ra t é c n i c a empregada, de uma mane i ra g e r a l ã observação de 

d i s c o r d â n c i a s em c r i s t a i s . é a chamada t o p o g r a f i a de r a i o s X (Lang 1964a ) . 

Estudos sobre d i s c o r d â n c i a s em m o n o c r i s t a l de L iF i r r a d i a d o , 

com gama, foram f e i t o s por Ives et A l . (1967b) empregando também t é c n i c a s de 

a t a q u e s . 

A l i t e r a t u r a sobre d e f e i t o s l i n e a r e s s u p e r f i c i a i s em monocr i s -

t a i s L iF ê b a s t a n t e v a s t a em comparação as i n fo rmações sobre d e f e i t o s super¬ 

f i c i a i s v o l u m é t r i c o s observados d i r e t a m e n t e (Senio 1957 , Smallman 1957 ) . 

C o n s i d e r o u - s e , p o r t a n t o , de i n t e r e s s e , d e n t r o do programa de 

estudo de d e f e i t o s em m o n o c r i s t a l de L i F , a a n a l i s e por m i c r o s c o p i a e l e t r õ -

n ica das s u p e r f í c i e s dos c r i s t a i s i r r a d i a d o s . Duas manei ras p o s s í v e i s para a 

r e a l i z a ç ã o dessa a n a l i s e s e r i a m : 

a) m i c r o s c o p i a e l e t r ô n i c a de t r a n s m i s s ã o - observação i n d i r e t a da s u p e r f í c i e 

empregando-se t é c n i c a s de r é p l i c a s ; 

b) m i c r o s c o p i a e l e t r ô n i c a de v a r r e d u r a - observação d i r e t a da s u p e r f í c i e . 

Dependendo, p r i n c i p a l m e n t e , da q u a l i d a d e da p reparação de am¬ 

bas as a m o s t r a s , os do i s métodos podem c o n d u z i r a i g u a l r e s o l u ç ã o . 

A m i c r o s c o p i a e l e t r ô n i c a de v a r r e d u r a a p r e s e n t a algumas van¬ 

tagens para es te p a r t i c u l a r t r a b a l h o , qua i s se jam,a p o s s i b i l i d a d e de exame de 

maior área do c r i s t a l em uma mesma amostra e a maior f a c i l i d a d e e r a p i d e z na 

p reparação d e s t a . Técn icas de r é p l i c a s , por si sÕ, são mais e l abo radas e, a¬ 

pesar de ex tens i vamen te d e s e n v o l v i d a s , podem r e q u e r e r adaptação para o par¬ 

t i c u l a r m a t e r i a l em e s t u d o . 

T r a b a l h o r ecen te de El 1 i o t t (1971) most ra a t o p o g r a f i a de su¬ 

p e r f í c i e s , ao m i c r o s c ó p i o e l e t r ô n i c o de v a r r e d u r a , de NaCl e Kl apôs i r r a d i a ¬ 

ção com e l é t r o n s e luz u l t r a - v i o l e t a . 
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V.2 - MATERIAIS E MÉTODOS 

Todos os c r i s t a i s es tudados no c a p í t u l o IV fo ram observados 

no m i c r o s c ó p i o Ó p t i c o e n o m i c r o s c ó p i o e l e t r ô n i c o de v a r r e d u r a (Cambr idge Ste-

reoscan -4 ) t o t a l i z a n d o 6 c r i s t a i s : 

- não i r r a d i a d o : c r i s t a l p e r f e i t o 

17 2 

- i r r a d i a ç ã o com gama : c r i s t a l P4 - T. A a m b i e n t e , Ff A 1 0 f o t o n s / c m . 

e s p e c t r o i n t e r m e d i a r i o f 

+ r á p i d o c r i s t a l P3B-T.«121Í3°C 

(F = 7,8 x 1 0 1 7 n /cm 2 ) 

i r r a d i a ç ã o com neu t rons 

v y ' c r i s t a l P1E-T =113I3°C 
e s p e c t r o t o t a l 

c r i s t a l P l D - i y - H s V c 
(F = 1,2 x I O 1 8 n /cm 2 ) 

c r i s t a l P l C - T = 1 7 3 V c 

Os c r i s t a i s f o ram d e l i c a d a m e n t e l impos com á l c o o l a b s o l u t o 

( 100%) , para e l i m i n a r v e s t í g i o s de go rdu ras e o u t r a s i m p u r e z a s . 

No m i c r o s c ó p i o ó p t i c o , cada c r i s t a l f o i examinado d i r e t a m e n t e , 

p e r m i t i n d o i n fo rmações sobre as suas duas maiores f a c e s , t o t a l i z a n d o cerca 

de 2 cmc. Por o u t r o l a d o , no m i c r o s c ó p i o e l e t r ô n i c o de v a r r e d u r a , apenas ce r -

2 

ca de 0,16 cm do c r i s t a l f o i a n a l i s a d o . Dependendo do numero e da d i s t r i ¬ 

bu ição das i r r e g u l a r i d a d e s na s u p e r f í c i e , es ta pequena amostra pode ser su -

f i e i ente para p e r m i t i r observações r e p r e s e n t a t i v a s . No p resen te t r a b a l h o , e n -

t r e t a n t o , não se t i n h a i n fo rmações sobre d i s t r i b u i ç ã o ou número de f i g u r a s 

que por ven tu ra e s t i v e s s e m p r e s e n t e s . 

Por essas c o n s i d e r a ç õ e s , t o r n o u - s e i n d i s p e n s á v e l a m ic rosco -

pia ó p t i c a dos c r i s t a i s . 

Para a a n á l i s e ao m i c r o s c ó p i o e l e t r ô n i c o de v a r r e d u r a foram 

d e s t a c a d o s , por c l i v a g e m , do is b locos pequenos (area ap rox imada : 8 mm ) de 

cada c r i s t a l i r r a d i a d o . V e r i f i c o u - s e a i m p o s s i b i l i d a d e de observação d i r e t a 

do c r i s t a l de L i F , dada sua ba ixa c o n d u t i v i d a d e e l é t r i c a ; o acúmulo de ca r -
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ga e l é t r i c a na s u p e r f í c i e do c r i s t a l , com a i n c i d ê n c i a do f e i x e e l e t r ô n i c o , 

impediu t o t a l m e n t e a obtenção de imagem do c r i s t a l . 

Esse f a t o pôde ser con to rnado com a c o b e r t u r a da aniostra por 

m a t e r i a l condu to r na forma de f i l m e f i n o . Empregou-se para t a n t o evaporador 

H i t a c h i , com s u p o r t e g i r a t ó r i o para a m o s t r a ; a pressão du ran te a evaporação 

-5 

f o i da ordem de 10 T o r r . Recobr imento do c r i s t a l com ouro mos t rou -se i n a 

dequado, mascarando d e t a l h e s do r e l e v o . A depos ição de f i l m e f i n o de carbo¬ 

no r e s u l t o u s a t i s f a t ó r i a ; f o i c o n t r o l a d a a espessura mínima de c a r b o n o , a 

p a r t i r da qual e f e i t o s de carga se f a z i a m p r e s e n t e s . Uma comparação en t re as 

duas preparações pode ser v i s t a na M.E.2 . 

As cond ições de operação no m i c r o s c ó p i o e l e t r ô n i c o f o r a m : 

V = 30 kV 

b r i l h o : 2,35 

c o n t r a s t e : 1,55 

p o s i c i o n a m e n t o : v a r i ã v e l de zero a 4 5 ° . 

Para a observação de c e r t o s d e t a l h e s , p r i n c i p a l m e n t e no c r i s 

t a l P I E , f o i n e c e s s á r i a a i n v e r s ã o do s i n a l bem como o emprego do " c o l e c t o r 

v o l t a g e m " . 

V.3 - RESULTADOS 

Observações : 

- As m i c r o g r a f i a s Ópt icas e e l e t r ô n i c a s ap resen tadas são des ignadas r e s p e c t i -

vãmente por " M . O . " e " M . E . " . 

- Por t o p o g r a f i a do c r i s t a l suben tende-se o aspec to ou as f i g u r a s da super -

f í c i e e x t e r n a t a i s como s a l i ê n c i a s , r e e n t r â n c i a s , f r a t u r a s e t c . 
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V . 3 . 1 - C r i s t a l P e r f e i t o PO (não i r r a d i a d o ) 

S u p e r f í c i e s ( 0 0 1 ) de m o n o c r i s t a i s p e r f e i t o s de L iF a p r e s e n t a m , 

ao m i c r o s c ó p i o Ó p t i c o , sob cond ições adequadas de i l u m i n a ç ã o , malha c o n s t i -

t u í d a por l i n h a s p e r p e n d i c u l a r e s ( M . 0 . 3 a ) , c ruzadas numa ú n i c a d i r e ç ã o , por 

l i n h a s d i a g o n a i s ( M . 0 . 3 b ) . V e r i f i c o u - s e que s i t u a ç õ e s adequadas de i l u m i n a ¬ 

ção para a observação de l i n h a s p e r p e n d i c u l a r e s não o eram para l i n h a s d i a -

g o n a i s . 

Alem dessas l i n h a s ou bandas são observadas as chamadas f i g u ¬ 

ras t í p i c a s de c l i v a g e m (Lang 1 9 6 4 ) , t a n t o no m i c r o s c ó p i o Ó p t i c o , como no 

e l e t r ô n i c o ( M . E . 2 ) . 

As l i n h a s b r a n c a s , quase p e r p e n d i c u l a r e s ao bordo do c r i s t a l 

na M . 0 . 1 , e a l i n h a mais i n t e n s a na M.0 .3a . são degraus ou d e s n í v e i s de c l i ¬ 

vagem. 

V . 3 . 2 - C r i s t a l P4(T A A a m b i e n t e ; r a d i a ç ã o gama) 

0 c r i s t a l P4 f o i i r r a d i a d o com r a i o s gama de fundo p r o v e n i e n ¬ 

tes de processos de a t i v a ç ã o (gamas de a t i v a ç ã o ) . 

Não são observadas a l t e r a ç õ e s na t o p o g r a f i a des te c r i s t a l em 

r e l a ç ã o ao c r i s t a l não i r r a d i a d o . 

V . 3 . 3 - C r i s t a l P3B - (T . = 121 - 3 °C ; 0,45 eV < En < 10 MeV) 

Este c r i s t a l f o i e n v o l v i d o em cadmium, f i c a n d o s u j e i t o ao es¬ 

pec t r o de neu t rons i n t e r m e d i a r i o s e r ã p i d o s , mais a r a d i a ç ã o gama de f u n d o . 

Observações Óp t i cas e e l e t r ô n i c a s não mostram d i f e r e n ç a s na 

t o p o g r a f i a des te c r i s t a l em r e l a ç ã o ao c r i s t a l p e r f e i t o . 

V . 3 . 4 - C r i s t a l PIE (T", i = 113 - 3 °C; E n < 10 MeV) 

M i c r o g r a f i a s Ó p t i c a s , em pequeno aumento , mostram a e x i s t e n -

c ia de grande quan t i dade de pontos e a lguns a n é i s , d i s t r i b u i d o s com r e l a t i v a 
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u n i f o r m i d a d e na s u p e r f í c i e do c r i s t a l ( M . 0 . 4 a ) . São observados acúmulos d e s 

sas f i g u r a s j u n t o a d e s n í v e i s de c l i v a g e m ( M . 0 . 4 b ) . 

Aumentos maiores most raram que os ané is são concen t rações de 

" p o n t o s " , d i s p o s t o s de modo razoave lmen te c o n c ê n t r i c o ( M . 0 . 5 a ) . Aglomerados 

mais i r r e g u l a r e s , c o n s t i t u í d o s por o u t r a s concen t rações , como a acima d e s c r i ¬ 

t a , são v i s t o s na s u p e r f í c i e des te c r i s t a l ( M . 0 . 5 b ) . Notar que ambas as i r¬ 

r e g u l a r i d a d e s most radas na M.0 .5 . se encont ram sobre degraus de c l i v a g e m . 

Por meio das m i c r o g r a f i a s e l e t r ô n i c a s pôde-se t e r observação 

mais acurada dessas f i g u r a s ; os " p o n t o s " observados o p t i c a m e n t e , provavelmen¬ 

te cor respondem a f ragmen tos do c r i s t a l des locados p a r c i a l m e n t e por c l i v a g e m 

(M.E.6a e 6b) e a pequenos o r i f í c i o s ( M . E . 6 b ) . 0 r e l e v o do c r i s t a l na M.E.ôb 

é t í p i c o de s u p e r f í c i e de c l i v a g e m ; degraus de c l i v a g e m podem a p r e s e n t a r fo r¬ 

mas c u r v e l í n e a s (Lang 1 9 6 4 b ) . 

Dois o u t r o s t i p o s de f i g u r a s fo ram e n c o n t r a d o s , com a observa¬ 

ção e l e t r ô n i c a , não c o n s t i t u i n d o c a r a c t e r í s t i c a des te c r i s t a l , mas f i g u r a s 

e s p o r á d i c a s : 

a) uma ún ica e s t r u t u r a de s u p e r f í c i e , do t i p o most rado na M.E .7a , f o i obse r 

vada nessa a m o s t r a . £ uma s a l i ê n c i a e s f é r i c a , com a pa r t e s u p e r i o r leve -

mente rompida ( d i â m e t r o médio A 4 m i c r o n s ) ; 

b) a M.E.7b mostra o r i f í c i o s g r a n d e s ( d i â m e t r o s da ordem de 1 m i c r o n ) , os úni¬ 

cos observados nesta a m o s t r a , c i r cundados por pequenos f ragmen tos do c r i s ¬ 

t a l ; o b s e r v a - s e , nesta m i c r o g r a f i a , o rompimento de pa r t e do degrau de 

c l i v a g e m nas p rox im idades de uma das c a v i d a d e s . 

V . 3 . 5 - C r i s t a l PlD - ÇT. = 148 - 4 ° C ; E, < 10 MeV) 

M i c r o g r a f i a s Óp t i cas des te c r i s t a l mostram r e g i õ e s c a r a c t e r i ¬ 

zadas por s a l i ê n c i a s , em gera l e s f é r i c a s , ãs vezes p a r c i a l m e n t e c o a l e s c i d a s -

( M . 0 . 8 b ) . Aumentos maiores e v i d e n c i a m pequenas i r r e g u l a r i d a d e s na pa r t e su¬ 

p e r i o r das s a l i ê n c i a s e s f é r i c a s ( M . 0 . 8 a ) . 
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A M.E.9 most ra o aspec to dessas s a l i ê n c i a s ao m i c r o s c ó p i o e¬ 

l e t r ô n i c o . Na M.E.9a os pontos brancos cor respondem ãs i r r e g u l a r i d a d e s supe¬ 

r i o r e s das s a l i ê n c i a s , jã observadas o p t i c a m e n t e ; no ta r o a l i nhamen to das sa¬ 

l i ê n c i a s j u n t o a degraus de c l i v a g e m . A forma e s f é r i c a e a e x i s t ê n c i a da pe¬ 

quena i r r e g u l a r i d a d e são e v i d e n c i a d a s na M.E.9b. 

Na M.E.10 Ó e v i d e n c i a d o um processo de evo lução dessa s a l i ê n ¬ 

c ia no s e n t i d o da r u p t u r a ; o e s t a g i o b é o mais f r e q u e n t e m e n t e e n c o n t r a d o . 

As s a l i ê n c i a s possuem d i â m e t r o médio da ordem de 4 m i c r o n s . 

F igu ras e s p o r á d i c a s : 

a) raramente são encon t rados ag lomerados de pontos c a r a c t e r í s t i c o s do c r i s -

t a l P I E , como o most rado na m i c r o g r a f i a Óp t i ca M.0 .11a . 

b) um ún ico aglomerado de i r r e g u l a r i d a d e s c i r c u l a r e s f o i encon t rado nesta a¬ 

m o s t r a , ( M . E . l l b ) c o n s t i t u i d o , p r i n c i p a l m e n t e , por c a v i d a d e s , sendo que 

s a l i ê n c i a s e s f é r i c a s , p a r c i a l m e n t e r o m p i d a s , são também o b s e r v a d a s . 

V . 3 . 6 - C r i s t a l P1C - (T. = 173 - 6 °C ; En < 10 MeV) 

Observa-se grande q u a n t i d a d e de i r r e g u l a r i d a d e s na s u p e r f í c i e 

des te c r i s t a l , como mostram as m i c r o g r a f i a s ó p t i c a s M.0 .12 . A m i c r o s c o p i a ele¬ 

t r ô n i c a da amostra c o n f i r m o u s u p e r f í c i e un i fo rmemente tomada por i r r e g u l a r i ¬ 

dades ( M . E . 1 3 ) . 

Maiores aumentos p e r m i t i r a m a f i r m a r que es tas f i g u r a s c o r r e s ¬ 

pondem p r e f e r e n c i a l m e n t e a cav idades e s f é r i c a s como as most radas na M.E.14. 

No ag lomerado da M.E.15 pode-se o b s e r v a r s a l i ê n c i a s em rompi¬ 

mento ou p a r c i a l m e n t e rompidas ( r p ) , cav idades com pa r t e do m a t e r i a l rompi -

d o , a d e r i d o ou próximo a borda do o r i f í c i o (cm) ,e cav idades completamente for¬ 

madas ( c ) . 

A M.E.16 m o s t r a , em aumentos c r e s c e n t e s , uma mesma r e g i ã o . 0 

aspecto c i r c u l a r da borda da cav idade es tã p a r c i a l m e n t e a l t e r a d o , observan -

do-se um levan tamen to da s u p e r f í c i e do c r i s t a l na reg ião não c i r c u l a r . A p ro -
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x im idade en t r e as cav idades pode t e r impedido o seu d e s e n v o l v i m e n t o un i f o rme 

mente c i r c u l a r . Observa-se que as paredes i n t e r n a s da cav idade tem aspec to 

de d e g r a u s . Uma das cav idades es tã quase que comple tamente fechada por p e l í ¬ 

cu la p e r t e n c e n t e a s u p e r f í c i e do c r i s t a l . 

V.4 - DISCUSSÃO 

V . 4 . 1 - C r i s t a l P e r f e i t o (não i r r a d i a d o ) 

As l i n h a s ou bandas observadas no m o n o c r i s t a l p e r f e i t o de 

LiF são c a r a c t e r í s t i c a s t í p i c a s de d e s l i z a m e n t o . 

0 p lano de d e s l i z a m e n t o no L iF ê (110) e a d i r e ç ã o de d e s l i -

zamento é ( 1 1 0 ) ; d i s c o r d â n c i a s de cunha ( "edge" ) e de h é l i c e ( " s c r e w " ) , que 

apresentam as l i n h a s de d e s l i z a m e n t o s sobre as faces ( 1 0 0 ) i podem ser ob¬ 

servadas e d i s t i n g u i d a s (Gi lman 1 9 5 6 b ) ; l i n h a s v e r t i c a i s e h o r i z o n t a i s cor -

respondem a d e s l i z a m e n t o em cunha ; l i n h a s d i a g o n a i s , a d e s l i z a m e n t o h e l i c o i ¬ 

da i s 

Gi lman (1956a) de te rm inou o número aprox imado de d i s c o r d â n c i a s 

e x i s t e n t e s em um m o n o c r i s t a l de L iF p roceden te da Harshal l Chemical Company : 

4 - 2 

5 x 10 d i s c o r d a n c i a s / c m . Este numero tem s i do c o n f i r m a d o , por d i v e r s o s pes¬ 

q u i s a d o r e s , em sua ordem de g r a n d e z a . 

V .4 .2 - C r i s t a l P4 ( r a d i a ç ã o gama) 

Radiação gama, (F A , A 1 0 1 7 f o t o n s / c m 2 ) com e n e r g i a predominante¬ 

mente menor que 3 MeV, não i n t r o d u z a l t e r a ç ã o na s u p e r f í c i e de m o n o c r i s t a i s 

de L i F , d e n t r o da r e s o l u ç ã o p e r m i t i d a pe lo m i c r o s c ó p i o e l e t r ô n i c o de v a r r e -

d u r a . 

V . 4 . 3 - C r i s t a l P3B 

A t e m p e r a t u r a de i r r a d i a ç ã o des te c r i s t a l é i n t e r m e d i á r i a âs 
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t e m p e ra tu ras de i r r a d i a ç ã o dos c r i s t a i s P I E e P1D. Mais p a r t i c u l a r m e n t e , d i 

f e r e de A 8°C de P I E , d i f e r e n ç a q u e , apsear de pequena, pode o c a s i o n a r g r a n 

des v a r i a ç õ e s na produção de d e f e i t o s , dependendo de como se processa o a n i ¬ 

q u i l a m e n t o dos danos naquele i n t e r v a l o . 

E n t r e t a n t o , a ausênc ia t o t a l de q u a l q u e r f i g u r a de s u p e r f í c i e 

ou do t i p o encon t rada em P I E ou as c a r a c t e r í s t i c a s s a l i ê n c i a s e s f é r i c a s de 

P1D ( j ã observadas em P I E ) , impede de se c o n s i d e r a r a t e m p e r a t u r a de i r rad ia¬ 

ç ã o , sumar iamente como a responsáve l pela não a l t e r a ç ã o da t o p o g r a f i a do 

c r i s t a l P3B. 

A f l u ê n c i a de neu t rons a qual f i c o u submet ido es te c r i s t a l ê 

cerca de 1,5 vez menor que as f l u ê n c i a s empregadas nos c r i s t a i s P I E , PlD e 

P1C; essa d i f e r e n ç a não j u s t i f i c a grandes a l t e r a ç õ e s nas p r o p r i e d a d e s >' do 

c r i s t a l . 

Como jã f o i co locado a n t e r i o r m e n t e , os c r i s t a i s f i c a m t o t a l -

mente negros apôs a i r r a d i a ç ã o com n e u t r o n s . No m i c r o s c ó p i o Ó p t i c o , em con -

d ições de i l u m i n a ç ã o i n t e n s a , obse rva -se d i f e r e n ç a na c o l o r a ç ã o de P3B e dos 

demais c r i s t a i s P1C, PlD e P IE ; es tes ú l t i m o s con t i nuam apresen tando c o l o r a 

ção negra enquanto que P3B se ap resen ta vermelho e s c u r o . Todos os c r i s t a i s 

f i c a r a m igua lmen te submet idos ao e s p e c t r o de rad iação gama de f u n d o , l o g o a 

d i f e r e n ç a v e r i f i c a d a na co l o ração d e v e - s e , p r i n c i p a l men te , a d i f e r e n t e s e f e i ¬ 

tos de i o n i z a ç ã o d e c o r r e n t e s da i n t e r a ç ã o do L iF com n e u t r o n s . Pode-se con¬ 

c l u i r que es tes processos de i n t e r a ç ã o , que ocas ionam i o n i z a ç ã o , f o ram menos 

f r e q u e n t e s em P3B que nos demais c r i s t a i s . 

A d i f e r e n ç a m a r c a n t e , e n t r e es te c r i s t a l (P3B) e os demais i r¬ 

rad iados com neu t rons ( P I E , PlD e P1C) , c o n s i s t e nos d i s t i n t o s espec t r os de 

neu t rons empregados na produção de danos . 0 c r i s t a l P3B, e n v o l t o em cãdmium, 

f i c o u s u j e i t o ao espec t ro de neu t rons i n t e r m e d i á r i o s + r á p i d o s 

(0 ,45 eV < E A < 10 MeV) enquanto que os demais fo ram submet idos a todo es¬ 

pec t ro de ene rg i a de n e u t r o n s . 
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TABELA N9 V . l 

C r i s t a l Temp. F igu ras T í p i c a s F igu ras Espo rád i cas 

PIE VL13°c 

- fragmentos parcialmente 
deslocados 

- pequenos orifícios 

- saliências esféricas 

- cavidades esféricas 

PlD *148°C 

- saliências esféricas no 
início do rompimento 

- fragmentos parcialmente 
deslocados 

- cavidades esféricas 

P1C M .73°C - cavidades esféricas 
- saliências esféricas em 

rompimento 

No c a p í t u l o I I . 4 e s t i m o u - s e a p r o b a b i l i d a d e p o r c e n t u a l com 

que n e u t r o n s , com d i f e r e n t e s i n t e r v a l o s de e n e r g i a , c o n t r i b u e m na produção de 

d e f e i t o s em Li F, a p a r t i r da reação ( n , a ) no Li . 0 e s p e c t r o t é r m i c o de neu 

t r o n s c o n t r i b u i com % 94% enquanto que o e s p e c t r o i n t e r m e d i á r i o + rap îdo com 

A 6%. í p e r t i n e n t e lembra r que na r e g i ã o de neu t rons i n t e r m e d i á r i o s + rãp i -

dos a c o n t r i b u i ç ã o da reação (n,ct) no Li , para a produção de d e f e i t o s , con¬ 

t i n u a p redominan te sobre as demais i n t e r a ç õ e s ( c a p í t u l o I I . 2 ) . 

0 número de d e f e i t o s i n t r o d u z i d o s no c r i s t a l P3B a p a r t i r da 

reação (n ,a ) f o i p o r t a n t o mu i to menor que nos demais c r i s t a i s , o n d e a compo -

nente de neu t rons t é r m i c o s es tava p resen te na i r r a d i a ç ã o . 

V . 4 . 4 - I n f l u ê n c i a da Tempera tu ra 

As f l u ê n c i a s de neu t rons nos c r i s t a i s P I E , P1.D e P1C são da 

mesma o rdem; a d i f e r e n ç a e n t r e e les es tá na t e m p e r a t u r a de i r r a d i a ç ã o . A a¬ 

p r e c i a ç ã o das c a r a c t e r í s t i c a s t o p o g r á f i c a s dos c r i s t a i s se rá f e i t a no s e n t i ¬ 

do da v e r i f i c a ç ã o da i n f l u ê n c i a da t e m p e r a t u r a de i r r a d i a ç ã o nos d e f e i t o s do 

c r i s t a l . 

Um resumo das f i g u r a s de s u p e r f í c i e encon t radas nos d i v e r s o s 

c r i s t a i s pode ser v i s t o na t a b e l a n9 v . l 
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Fragmentos p a r c i a l m e n t e des locados que ocor rem no c r i s t a l P I E , 

e, em f r e q u ê n c i a menor, em P1D são . a d m i t i d o s como b a s t a n t e p r o v á v e i s por Se-

nio et a l . (1957)que c o n s i d e r a r a m a necess idade de aumentos maiores de 1.000X 

(ou s e j a , o emprego de m i c r o s c o p i a e l e t r ô n i c a ) , para sua o b s e r v a ç ã o . 

Este a u t o r v e r i f i c o u que m i c r o c l i v a g e n s dependem f o r t e m e n t e da 

f l u ê n c i a de neu t rons para uma dada T\ , ou s e j a , dependem do número de d e f e i ¬ 

tos i n d u z i d o s por n e u t r o n s , cu ja r e t e n ç ã o , na rede c r i s t a l i n a , d i m i n u i com o 

aumento da t e m p e r a t u r a de i r r a d i a ç ã o . Estas c o n s i d e r a ç õ e s j u s t i f i c a m a d i m i ¬ 

nu ição do número de m i c r o c l i v a g e n s com o aumento de T . . 

Sobre a d i s t r i b u i ç ã o de m i c r o c l i v a g e n s , ou f ragmen tos p a r c i a l ¬ 

mente d e s l o c a d o s , ao redo r de uma ã r e a , cabe c o n s i d e r a r que es ta provavelmen¬ 

te co r responde a uma reg ião de c o n c e n t r a ç ã o de t e n s ã o , ou s e j a , de maior f ra¬ 

g i l i d a d e . 

A f r e q u ê n c i a de d e f e i tos ,como m i c r o c l i v a g e n s , s a l i ê n c i a s e ca¬ 

v idades j u n t o a degraus de c l i v a g e m , e e n t e n d i d a pelo f a t o de degraus c o n s t i -

t u i r e m zona de f r a g i l i d a d e no c r i s t a l . Lang (1964b) assoc i a d i r e t a m e n t e a 

formação de um degrau de c l i v a g e m , ao e n c o n t r o da "quebra de c l i v a g e m " , com 

d i s c o r d â n c i a s do c r i s t a l . A l o c a l i z a ç ã o p r e f e r e n c i a l de d e f e i t o s em reg iões 

de d i s c o r d â n c i a f o i v e r i f i c a d a por o u t r o s a u t o r e s como A t t a r d o et a l . ( 1967 ) , 

B r i m t i a l l et a l . ( 1 9 6 7 ) , Beere et a l . ( 1 9 7 2 ) . 

São ra ras as s a l i ê n c i a s e s f é r i c a s no c r i s t a l â T. = 113°C ,mu i -

to f r e q u e n t e s ã T. = 148°C - quando apresen tam i n i c i o de rompimento - pouco 

f r e q u e n t e s ã T\ = 173°C jã q u e , a esta t e m p e r a t u r a , as s a l i ê n c i a s se rompem 

mostrando c a v i d a d e s . Ê" e v i d e n t e um processo de evo lução com a t e m p e r a t u r a , d e s -

de o apa rec imen to das s a l i ê n c i a s e s f é r i c a s , seu romp imen to , até a formação de 

c a v i d a d e s . 

A forma s e m i - e s f é r i c a da c a v i d a d e , apôs o rompimento da s a l i ¬ 

ê n c i a , i n d i c a que es ta ou ê v a z i a ou contem m a t é r i a na forma não s ó l i d a , ca¬ 

so c o n t r á r i o , é p l a u s í v e l a d m i t i r que a f i g u r a de s u p e r f í c i e d i f i c i l m e n t e 

t e r i a a fo rmação un i f o rme a p r e s e n t a d a . Quanto â s a l i ê n c i a , seu aspec to e s f é -
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r i c o pode se r e n t e n d i d o s e , i n t e r n a m e n t e , suas paredes e s t i v e r e m s u j e i t a s ã 

pressão un i fo rmemente d i s t r i b u í d a . Cavidades m i c r o s c ó p i c a s (ocas) fo ram ob -

servadas por Lambert e G u i n i e r (1957a) em L i F , i r r a d i a d o com n e u t r o n s , cor¬ 

respondendo a aglomerados de lacunas formados por d i f u s ã o . Estes au to res su¬ 

põem forma e s f é r i c a para essas c a v i d a d e s . A fo rmação de ocos p r o v e n i e n t e s de 

c o a l e s c i m e n t o de lacunas é b a s t a n t e e s t a b e l e c i d a ( L i d i a r d 1 9 7 1 , Beerê 1 9 7 2 ) . 

Estas cav idades têm s ido observadas ao m i c r o s c ó p i o e l e t r ô n i c o de t r a n s m i s s ã o 

em d i v e r s o s m a t e r i a i s e apresentam dimensões da ordem de dezenas a centenas 

de ã n g s t r o n s . Por o u t r o l a d o , ag lomerados de lacunas tendem a se c o l a p s a r no 

s e n t i d o de r e u n i r as s u p e r f í c i e s expos tas (Thompson 1 9 6 9 ) . Este processo de 

a n i q u i l a m e n t o de um oco de lacunas por co lapso Õ t o t a l m e n t e c o n t r a r i o ao pro¬ 

cesso de rompimento por exp losão .observado nas m i c r o g r a f i a s e l e t r ô n i c a s . 

A e x i s t ê n c i a de bo lhas l í q u i d a s d e n t r o do LiF não pode ser ex¬ 

p l i c a d a a p a r t i r das i n t e r a ç õ e s hav idas com o c r i s t a l e n e u t r o n s . Despreza -

s e , p o r t a n t o , es ta p o s s i b i l i d a d e . 

A conc lusão a que se chegou é que bo lhas de gãs são formadas 

i n t e r n a m e n t e no c r i s t a l e que sua formação depende da q u a n t i d a d e de d e f e i t o s 

i n d u z i d o s por n e u t r o n s . A ausênc ia dessas s a l i ê n c i a s ou cav idades no c r i s t a l 

P3B co n f i rm a que as suas formações dependem dos danos p roduz idos no c r i s t a l . 

A observação de uma s a l i ê n c i a e s f é r i c a no c r i s t a l ã T . j=113 0 C, 

com mesmas c a r a c t e r í s t i c a s e com dimensões da mesma ordem que das s a l i ê n c i a s 

do c r i s t a l a T. = 1 4 8 ° C , p e r m i t e c o n s i d e r a r p o s s í v e l a e x i s t ê n c i a de bo lhas 

de gás i n t e r n a s nesse c r i s t a l ; e n t r e t a n t o , a pressão i n t e r n a não s e r i a s u f i ¬ 

c i e n t e nem mesmo para e l e v a r as camadas s u p e r f i c i a i s do c r i s t a l . C o n s t i t u i n ¬ 

do f o n t e s i n t e r n a s de t e n s ã o , essas bo lhas poder iam dar o r i gem aos ag lomera¬ 

dos c o n c ê n t r i c o s de f r agmen tos des locados da s u p e r f í c i e do c r i s t a l . 

K t e m p e r a t u r a s de i r r a d i a ç ã o mais e levadas ( c r i s t a l PlD 

T.j = 1 4 8 ° C ) , a pressão i n t e r n a do g a s , que forma a b o l h a , e s u f i c i e n t e para 

e l e v a r as p r i m e i r a s camadas da s u p e r f í c i e do c r i s t a l e i n i c i a r pequenos rom¬ 

p i m e n t o s . Neste mesmo c r i s t a l , algumas bo lhas a t i ngem pressão s u f i c i e n t e pa-
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ra p rovoca r rompimento p a r c i a l e mesmo t o t a l da s u p e r f í c i e . 

A" t e m p e r a t u r a T. = 173°C, a pressão i n t e r n a do gás é t a l que 

rompe t o t a l m e n t e a s u p e r f í c i e do c r i s t a l . C e r t a m e n t e , nesta s i t u a ç ã o , ha es¬ 

cape de gas . Tempera turas mais e levadas permi tem m a i o r móbi l idade dos átomos 

do gás no s e n t i d o de se c o a l e s c e r e m ; por o u t r o l a d o , o aumento da t e m p e r a t u ¬ 

ra e consequente aumento da ene rg i a c i n é t i c a do gás e levam a pressão i n t e r n a 

da b o l h a . 

Algumas bo lhas t i v e r a m rompimento i r r e g u l a r , não formando ca¬ 

v idades p e r f e i t a m e n t e e s f é r i c a s . E n t r e t a n t o , no c r i s t a l a T A = 1 4 8 ° , fo ram 

observadas v á r i a s s a l i ê n c i a s mu i to p r ó x i m a s , algumas mesmo em c o a l e s c i m e n t o ; 

o rompimento dessas s a l i ê n c i a s ce r tamen te d e i x a r a cav idades não pe r f e i t amen¬ 

te e s f é r i c a s , com bordas p a r c i a l m e n t e c i r c u l a r e s . 

A formação da s a l i ê n c i a e s f é r i c a na s u p e r f í c i e do c r i s t a l de 

L iF ê f a c i l i t a d a pe la c a r a c t e r í s t i c a de p l a s t i c i d a d e que es te c r i s t a l ap re¬ 

s e n t a , no tadamente ,a t e m p e r a t u r a s ma io res que a ambiente ( S l a t e r 1 9 5 1 ) . 

V . 4 . 5 - Cons iderações Sobre a Formação de Bolhas de Gás I n t e rnamen te 

no LiF 

Os p o s s í v e i s gases a serem formados i n t e r n a m e n t e no L i F , d e 

c o r r e n t e de processos de i n t e r a ç ã o com n e u t r o n , são : 

4 3 . 

a) - 2

H e e -|H - d e c o r r e n t e s d i r e t a m e n t e do processo de f i s s ã o . 

b) - gF - l i b e r a d o da rede c r i s t a l i n a com a i n t e r a ç ã o do neu t ron com o L i . 

a) - Estudo sobre a formação de gases de h é l i o e h i d r o g ê n i o em LiF i r r a d i a -

do f o i f e i t o ex tens i vamen te por Senio et a l . ( 1 9 5 7 ) , para c r i s t a i s i r r a ¬ 

d iados a 3 0 ° C ; c o n c l u i r a m e s t e s , s o b r e a e x i s t ê n c i a de bo lhas de gases ,que se fo r¬ 

mam a tempera tu ras maiores que 600°C,e c o n s i d e r a r a m p r o v á v e l q u e , a ba ixas 

t e m p e r a t u r a s , ambos os gases e x i s t a m presos d e n t r o do c r i s t a l i r r a d i a d o . 

Em s i t u a ç õ e s semelhantes (T A = 55 - 15°C) Smallman et a l . (1957) 

de te rm ina ram o tamanho dessas bo lhas por m i c r o s c o p i a e l e t r ô n i c a de t r a n s m i s - -
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são 

6o8 - após aquec imento a 600°C 

6 u - após aquec imento por 24h a 700°C 

Ambas as e x p e r i ê n c i a s d e s c r i t a s na l i t e r a t u r a fo ram r e a l i z a -

das em cond ições de t e m p e r a t u r a d i f e r e n t e s das empregadas nas i r r a d i a ç õ e s . 

Cons ta tou - se neste t r a b a l h o , - o que já era e v i d e n t e na l i t e r a t u r a , - a grande 

i n f l u ê n c i a que a t e m p e r a t u r a de i r r a d i a ç ã o exerce nos danos i n t r o d u z i d o s no 

c r i s t a l , c o m o a v a r i a ç ã o na m o b i l i d a d e dos d e f e i t o s , expansão da rede c r i s t a ¬ 

l i n a (Senio 1 9 5 7 ) . 

Em ou t r os m a t e r i a i s , bo lhas de H e , d e c o r r e n t e s de processos de 

i r r a d i a ç ã o , têm s ido es tudadas ao m i c r o s c ó p i o e l e t r ô n i c o de t r a n s m i s s ã o como 

função de t e m p e r a t u r a s de r e c o z i m e n t o . A s s i m , Smi th e Russe l l (1970) encon -

t r a r a m bolhas com d i â m e t r o s de 40 a 110 8 em l i g a s de A l - L i ; f l u ê n c i a s e le -

vadas (1 ,2 x 1 0 A n /cm 2 ) e t e m p e r a t u r a de i r r a d i a ç ã o de 75°C p roduz i r am bo

lhas com d i â m e t r o s de 1.130 8. Woodford et al ( 1 9 6 9 ) , es tudando l i g a s a u s t e -

n í s t i c a s , ao m i c r o s c ó p i o e l e t r ô n i c o , d e t e r m i n a r a m d i â m e t r o s para as bo lhas de 

gás He formadas a a l t a s t e m p e r a t u r a s : 

0 = 75 8 A 760°C 

0 = 315 8 A 9 5 5 ° C 

A ausênc ia de i n fo rmações sobre a p o s s i b i l i d a d e de aglomera -

dos de gases de h é l i o ou h i d r o g ê n i o com dimensões de mic rons a t e m p e r a t u r a s 

ba ixas (A 2 0 0 ° C ) , não pe rm i t e que se c o n s i d e r e p rováve l que es tes gases se¬ 

jam os responsáve i s pe las cav idades o b s e r v a d a s . 

b) - Segundo Senio et a l . (1957) ê e v i d e n t e a evo lução de f l ú o r l i v r e no L iF 

i r r a d i a d o ; c o n s i d e r a m e les que o f l ú o r , p r e s o em t r i n c a s ( " c r a c k s " M i c r o s c ó -

p icas da a m o s t r a , pode r e a g i r , d u r a n t e a expos i ção aos n e u t r o n s , com exp io -

s i va v i o l ê n c i a com a a tmos fe ra .provocando i n c l u s i v e a l a rgamen to nas cav ida -

des m i c r o s c Ó p i c a s ; a quebra dos c r i s t a i s em processos de r e c o z i m e n t o , sugere 

aumento da pressão do f l ú o r no i n t e r i o r do c r i s t a l , i n c l u s i v e em se t r a t a n -
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do de t e m p e r a t u r a s de recoz jmen to b a i x a s . 

Lambert e G u i n i e r (1958) observaram a l i b e r a ç ã o do f l ú o r d u 

ran te a i r r a d i a ç ã o de LiF com n e u t r o n s . Segundo Lambert ( 1 9 5 7 b ) , o f l ú o r se 

ag lomera em cav idades submic roscÕp icas r e s u l t a n t e s do c o a l e s c i m e n t o de l a c u 

nas. 

Smith e Russel ( 1 9 7 0 , 1971) es tudaram o comportamento de ga -

ses p roduz idos na i r r a d i a ç ã o de l i g a s de A l - L i com n e u t r o n s . Estes au to res 

não f i z e r a m r e f e r e n c i a s sobre a l i b e r a ç ã o de gas (no c a s o , He) du ran te a i r¬ 

r a d i a ç ã o . 

í i m p o r t a n t e r e s s a l t a r a p o s s i b i l i d a d e do f l ú o r ser l i b e r a d o 

a t e m p e r a t u r a s r e l a t i v a m e n t e ba ixas como 185°C, bem como as e v i d e n c i a s expe¬ 

r i m e n t a i s da l i b e r a ç ã o des te gãs d u r a n t e a i r r a d i a ç ã o de LiF com n e u t r o n s S a -

l i e n t a - s e que o aumento da pressão i n t e r n a da bolha a p a r t i r do p rocesso de 

reação v i o l e n t a com a a t m o s f e r a , conduz indo consequentemente rompimentos da 

s u p e r f í c i e , s ã o c o m p a t í v e i s com o aspec to das cav idades encon t radas nas micro¬ 

g r a f i a s e l e t r ô n i c a s . 

No e s t á g i o a t u a l des te t r a b a l h o , não se tem e v i d ê n c i a s expe -

r i m e n t a i s sobre a na tu reza do gás que causou as c a v i d a d e s , observadas nas mi

c r o g r a f i a s e l e t r ô n i c a s . As conc lusões fo ram baseadas nas i n fo rmações encon -

t r a d a s na l i t e r a t u r a . 

Face as c o n s i d e r a ç õ e s f e i t a s , o f l ú o r ê t i d o como responsáve l 

pe la formação das bo lhas observadas e sua l i b e r a ç ã o , du ran te a i r r a d i a ç ã o , 

deu o r igem as cav idades encon t radas na s u p e r f í c i e do c r i s t a l . | 

0 aumento da t e m p e r a t u r a de i r r a d i a ç ã o de 148°C a 178°Ç pra -

t i c a m e n t e não a l t e r o u o tamanho da b o l h a ; houve o que se p o d e r i a chamar de 

s a t u r a ç ã o ou esgotamento dos átomos de f l ú o r i n t e r s t i c i a i s na r e d e . 0 aumen¬ 

to da t e m p e r a t u r a c o n t r i b u i u para a e levação da pressão i n t e r n a do gãs e con¬ 

sequente rompimento da b o l h a . 
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As bo lhas de f l u d r l o c a l i z a m - s e p r e f e r e n c i a l m e n t e em reg iões 

de f r a g i l i d a d e do c r i s t a l , concordando com observações f e i t a s por Smith e 

Russel ( 1 9 7 0 , 1971) e Woodford (1 9 6 9 ) , para o u t r o s t i p o s de g a s e s . 

0 c o a l e s c i m e n t o de bo lhas de g á s , v i s t o nas m i c r o g r a f i a s e le -

t r o n i c a s , c o n f i r m a o mecanismo de c r e s c i m e n t o da bo lha por m i g r a ç ã o , d i s c u t i -

do por Smith e Russel ( 1 9 7 0 ) . 



M.0.1 - Borda de monocristal perfeito (não irradiado) de LiF danificada por 

processo de clivagem. 



( a ) (b ) 

2 - Aspectos de degrau ou desníveis de clivagem de monocristais de LiF 
recobertos com a) filme fino de ouro; b) filme fino de carbono. 

HHHBHHHHHH 

( a ) (b ) 

Superfície 001 de monocristal de LiF com linhas típicas de deslizamen
tos a) em cunha ("edge") - linhas verticais e horizontais; b] em hé
lice ("screw") - linhas diagonais. 



(ft) (b) 

M.0.4 - Figuras típicas da superfície deste cristal; a) anéis com diâmetro mé

dio da ordem de 20u e "pontos" menores; em b observa-se a distribuição 

preferencial dos "pontos" próxima a um degrau de clivagem. 

< \ ¿ y : • 

/ 

(a) (b) 

M.0.5 - Anéis típicos desta superfície constituidos por aglomerados concêntri

cos de "pontos". As linhas observadas são degraus de clivagem. 

Cristal PIE (T.. 113 C; F T = 1,2 x 10 n/cm ) 
i 



(a) (b) 

M.E.6 - Fragmentos do cristal parcialmente deslocados por clivagem (* 50 mu) , 

constituindo figura típica desta superfície. Em b é vista uma cavida

de C% 0,2 y) em superfície de clivagem. 

(a) (b) 

M.E.7 - Figuras esporádicas desta superfície. Em a vê-se saliência esférica 

5 y) com pequeno rompimento na parte superior; em b_ observa-se ca

vidades, com dimensões não frequentes neste cristal 0,B y) em de

graus de clivagem. 

r r l o t a l P 1 F f T 



(a) (b) 

i a ; (b) 

M.E.9 - Saliências esféricas características da superfície deste cristal. Em 

a observa-se a distribuição preferencial das saliências em degrau de 

clivagem; em b é evidenciada sua forma esférica. 

Cristal P1D (T. 
18 2 

148 C; F T = 1,2 x 10 n/cm ) 

M.0.8 - a) Saliências típicas desta superfície, geralmente esféricas, com pe¬ 

quena irregularidade na parte superior; b) observa-se saliências es¬ 

féricas excepcionalmente grandes, quase sempre coalescidas. 



(a) (b) (c) 

(a) (b) 

M.0.11 - Figuras esporádicas observadas neste cristal, a) aglomerados de "pon¬ 

tos" típicos do cristal PIE; b) aglomerado de irregularidades esféri¬ 

cas, principalmente cavidades (c); observa-se saliências parcialmente 

rompidas Cs) . (übs. : b_ é M.E.) 

Cristal PIO [T, = 148°C; F = 1,2 x I O " n/cm 2) 

M.E.10 - Processo evolutivo da ruptura das saliências esféricas *V S \Ul a) 

início do processoj b) rompimento na região superior; c) rompimento 

parcial da saliência. 



(a) (b) 

E.13 - Figuras circulares típicas deste cristal, com características de ane 

lares. 

Cristal P1C (Ti = 173°C; F, = 1,2 x I O 1 8 n/cm 2) 

0.12 - a) Irregularidades circulares de dimensões uniformes com particular 

preferência pela localização em degraus de clivagem; b) irregulari

dade volteada de figuras pontuais semelhantes ãs observadas no cris 

tal PIE. 



M.E.14 - Cavidades esféricas com bordo circular típica da superfície deste 

cristal *V 4 u) , As paredes internas das cavidades são formadas por 

degraus. A menor cavidade (2 u) encontra-se semiobstruída. 

(a) (b) 

M.E.15 - a) Aglomerado de cavidades [2u a 3u) que evidencia um processo de e-

volução: saliências parcialmente rompidas (sr)j cavidades com o ma¬ 

terial removido da superfície ainda aderente às bordas Cem) ; cavida¬ 

des formadas (cf); b) aumento maior mostrando o aspecto de degrau ca¬ 

racterístico das paredes internas das cavidades. 

18 2 
Cristal P1C (T = 173 C; F = 1,2 x 10 n/cm ) 

I I 



Ca; ( b ) 

(C) 

M.E.16 - Aumentos crescentes de uma mesma região da amostra onde é vista uma 

série de cavidades [A/ 1G u) parcialmente circulares, com paredes in

ternas constituidas por degraus. 

Cristal P1C (T = 173 Cj F\ 1,2 x 10 n/cm 2) 
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CAPÍTULO VI 

CONCLUSÕES 

Neste t r a b a l h o p r e t e n d e - s e dar uma c o n t r i b u i ç ã o ao estudo de 

d e f e i t o s em m o n o c r i s t a i s de L iF i r r a d i a d o s com neu t rons e r a i o s gama. 

As p r i n c i p a i s c o n c l u s õ e s e x t r a i das são : 

ar) - Com r e l a ç ã o ao estudo de d e f e i t o s p roduz idos por i r r a d i a ç ã o com n e u t r o n s : 

1 - Os c r i s t a i s de LiF são p r e f e r e n c i a l m e n t e d a n i f i c a d o s a p a r t i r da r e a 

ção Li (n ,a )H se i r r a d i a d o s com e s p e c t r o de neu t rons t é r m i c o s , i n -

t e r m e d i ã r i o s , i n t e r m e d i á r i o s + r ã p i d o s e e s p e c t r o t o t a l . C r i s t a i s de 

LiF i r r a d i a d o s com neu t rons ráp idos são d a n i f i c a d o s p redominan temen

te por espa lhamentos do t i p o ( n , n ) do L i 7 . Os d e f e i t o s p roduz idos são 

d i f e r e n t e s em ambos os c a s o s . 

2 - C r i s t a i s de L iF, i r r a d i a d o s com f l u e n c i a s da mesma o rdem, a mesma tem¬ 

p e r a t u r a de i r r a d i a ç ã o e e s p e c t r o s d i f e r e n t e s de e n e r g i a de n e u t r o n s , 

apresentam d i f e r e n ç a s quanto á q u a n t i d a d e e t i p o de d e f e i t o s . Ass im 

Ó que . i r r a d i a ç õ e s sob e s p e c t r o t o t a l (ou e s p e c t r o t é r m i c o ) a T . A 1 1 3 ° C 

18 2 

e Fn= 1,2 x 10 n/cm produzem d e f e i t o s e x t e n d i d o s ( d i s c o r d â n c i a s ou 

" d i s l o c a t i o n s " ) e d e f e i t o s v o l u m é t r i c o s ( o c o s , bo lhas e camadas e p i -

t a x i a i s de L i ) .enquanto que i r r a d i a ç õ e s com e s p e c t r o i n t e r m e d i á r i o + 

r á p i d o , nas mesmas cond ições .produzem d e f e i t o s p o n t u a i s . Esta ú l t i m a 

i r r a d i a ç ã o c o n t r i b u i com 7% para d a n i f i c a r o c r i s t a l .enquanto que a 



126 

p r i m e i r a , c o n c o r r e com 93%. Essa c o n t r i b u i ç ã o f o i c a l c u l a d a t e o r i -

camente e v e r i f i c a d a e x p e r i m e n t a l m e n t e . 

V e r i f i c a ç ã o da d i s t r i b u i ç ã o p r e f e r e n c i a l de d e f e i t o s : 

0 c r i s t a l P I E , i r r a d i a d o com e s p e c t r o t o t a l de neu t rons (T . = 113°C; 

18 2 18 2 

F n = l ,2 x 10 n/cm e A 10 f o t o n s / c m ) . e v i d e n c i o u p o s s u i r d e f e i ¬ 

tos e x t e n d i d o s , em p a r t i c u l a r d e f e i t o s v o l u m é t r i c o s . Os d e f e i t o s vo¬ 

l u m é t r i c o s cor respondem a ag lomerados de lacunas nas q u a i s , p r o v a v e l ¬ 

men te , os átomos l i v r e s de f l ú o r tendem a se a g l o m e r a r . P r e f e r e n c i a l ¬ 

mente esses ag lomerados ,na forma de ocos ou " c a c h o s " de i n t e r s t i c i a i s , 

se l o c a l i z a m nas d i s c o r d â n c i a s , como f o i v e r i f i c a d o neste t r a b a l h o , 

por m i c r o s c o p i a e l e t r ô n i c a de v a r r e d u r a . 

A t é c n i c a usada de p e r f i l de l i n h a mos t rou que os p lanos c r i s t a ¬ 

l i n o s são d i f e r e n t e m e n t e a f e t a d o s pe los d e f e i t o s . Essas m o d i f i c a ç õ e s 

são dev idas a t ens i onamen to d i r e c i o n a ! do c r i s t a l . P o r t a n t o , naque'las 

conduções em que f o i i r r a d i a d o o c r i s t a l P I E , os d e f e i t o s não es tão 

d i s t r i b u i d o s un i fo rmemente no c r i s t a l . 

Nas cond ições de i r r a d i a ç ã o empregadas.no i n t e r v a l o de t e m p e r a t u r a 

T. % 115°-n8°C,o c r i s t a l ap resen ta um c o n t í n u o a n i q u i l a m e n t o de d e -

f e i t o s , p a s s a n d o por uma s i t u a ç ã o (T . A 150°C) de a l t o t e n s i o n a m e n t o 

i n te rno .Como f o i v i s t o no c a p í t u l o V , os c r i s t a i s i r r a d i a d o s â e s t a tempera 

t u r a mostram a presença de grande número de bo lhas das qua i s apenas algumas 

e x p l o d i d a s ; o que s i g n i f i c a que neste ponto o c r i s t a l começa a e l i m i n a r 

as tensões i n t e r n a s que sobrepassam os v a l o r e s de r u p t u r a . E n t r e t a n t o , 

ã T. A 180°C,o c r i s t a l , n o seu i n t e r i o r . s e aprox ima e s t r u t u r a l m e n t e ao 

c r i s t a l p e r f e i t o , porém sua s u p e r f í c i e é ext remamente d a n i f i c a d a , re¬ 

p l e t a de ocos e s f é r i c o s d i s t r i b u i d o s com p r e f e r ê n c i a ao longo das 

d i s c o r d â n c i a s . Esses ocos são o r e s u l t a d o de rompimento de bo lhas de 

f l ú o r que o c o r r e e n t r e 150° a 180°C. C o n s t a t a - s e p o r t a n t o q u e , a 

es ta t e m p e r a t u r a , a maior pa r t e dos d e f e i t o s formados mig ra ram para a 

s u p e r f í c i e do c r i s t a l . 

http://empregadas.no
http://interior.se
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5 - A t é c n i c a de p e r f i l de l i n h a de m o n o c r i s t a i s , pe la p o s s i b i l i d a d e da 

a n a l i s e acurada de cada r e f l e x ã o i n d i v i d u a l ,é p rom isso ra no es tudo 

q u a n t i t a t i v o de d e f e i t o s p r o d u z i d o s por i r r a d i a ç ã o . 

b) - Com r e l a ç ã o ao estudo de d e f e i t o s p r o d u z i d o s por i r r a d i a ç ã o com gama: 

a t é c n i c a de p e r f i l de l i n h a pode d e t e t a r d e f e i t o s em Li F p roduz i dos pe

lo e f e i t o V a r l e y . 

Por o u t r o l a d o , nes te caso,em se t r a t a n d o de d e f e i t o s pon tua i s ,as 

t e o r i a s de Huang e de Cochran permi tem p reve r as m o d i f i c a ç õ e s que esses 

d e f e i t o s produzem nos p e r f i s , o que f o i p e r f e i t a m e n t e v e r i f i c a d o para o 

c r i s t a l P4. Podemos então a f i r m a r que as p r e d i ç õ e s de ambas t e o r i a s c i 

tadas são v e r i f i c a d a s neste p o n t o , p e l o menos q u a l i t a t i v a m e n t e . Uma v e r i ¬ 

f i c a ç ã o q u a n t i t a t i v a p r e c i s a r i a de uma e s t i m a t i v a do e f e i t o da c o n c e n t r a ¬ 

ção dos d e f e i t o s p o n t u a i s no p e r f i l . 

PROJETOS FUTUROS 

1) - T é c n i c a de P e r f i l de l i n h a : 

a) Con t inuação do es tudo de p e r f i l de l i n h a como t é c n i c a p r o m i s s o r a na de¬ 

t e r m i n a ç ã o q u a n t i t a t i v a de d e f e i t o s em m o n o c r i s t a i s . 

b) E s t a b e l e c i m e n t o des ta t é c n i c a para a n a l i s e s q u a n t i t a t i v a s de d e f e i t o s 

p roduz idos no L iF a p a r t i r do e f e i t o V a r l e y . 

c) Desenvo l v imen to de método e s t a t í s t i c o no s e n t i d o de d e t e r m i n a r . q u a n t i t a -

t i v a m e n t e , parâmet ros de a s s i m e t r i a do p e r f i l . 

2) - M i c r o s c o p i a e l e t r ô n i c a de t r a n s m i s s ã o : 

Observação das p l a q u e t a s de Li formadas sobre os p lanos (001) do L i F , a p ô s 

i r r a d i a ç ã o com n e u t r o n s . 

3) - M i c r o s c o p i a e l e t r ô n i c a de v a r r e d u r a : 

Observação de f i g u r a s , r e s u l t a n t e s do movimento de d i s c o r d ã n c i a s í n o L iF 

i r r a d i a d o com neu t rons e r e c o z i d o a a l t a s t e m p e r a t u r a s . 
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APÉNDICE 

DETERMINAÇÃO DE FLUENCIAS 

1 - Determinação de F l u e n c i a s de Neut rons 

Por f l u ê n c i a F de neu t rons en tende -se o f l u x o i n t e g r a d o no 

2 

tempo, em un idade neu t ron / cm . Por dose D de neu t rons e n t e n d e - s e a f l u e n ¬ 

c ia i n t e g r a d a na á r e a , em un idade n e u t r ó n . 

0 p r i n c í p i o da de te rm inação de f l u e n c i a s de neu t rons e s im¬ 

p l e s . E n t r e t a n t o , e x p e r i m e n t a l m e n t e , surgem d i v e r s a s d i f i c u l d a d e s que aca¬ 

bam por t o r n a r uma de te rm inação de f l u x o em t r a b a l h o e l a b o r a d o e, em se t r a ¬ 

tando de de te rm inações com e r ro aba ixo de 3%, podem c o n s t i t u i r um v e r d a d e i ¬ 

ro t r a b a l h o de p e s q u i s a . 

Neste t r a b a l h o o e r ro es t imado es tá d e n t r o de 5%. Mesmo para 

a t i n g i r esta s i t u a ç ã o são n e c e s s á r i o s cu idados como a co locação adequada dos 

mon i t o res no coe lho (a f i m de e v i t a r e f e i t o s de " s o m b r a " ) , como o equipamen¬ 

to empregado nas m e d i ç õ e s , a p r e c i s ã o no c á l c u l o das e x p o n e n c i a i s , a q u a l i ¬ 

dade do m o n i t o r , e as co r reções d i v e r s a s que se apresentam para a d e t e r m i n a ¬ 

ção da a t i v i d a d e , e o u t r o s f a t o r e s . 

As de te rm inações fo ram f e i t a s a p a r t i r da a t i v i d a d e de moni¬ 

t o r e s e s p e c i a i s de a t i v a ç ã o que se r e l a c i o n a com o f l u x o e f e t i v o 0 A a t r a 

vés da e x p r e s s ã o : 
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A 

0 2 
O N U e " X t i ) 

onde: A, A e a t i v i d a d e a b s o l u t a do n u c l i d e o r e s u l t a n t e na data em 

que t e r m i n o u a i r r a d i a ç ã o . 

X = c o n s t a n t e de d e s i n t e g r a ç ã o 

t = tempo d e c o r r e n t e e n t r e o t é r m i n o da i r r a d i a ç ã o e a data em que 

se r e a l i z o u a medição da a t i v i d a d e 

o = seção de choque para a reação que gera o r a d i o n u c l T d e o 

N •= numero de r a d i o n u c l T d e o s da amost ra ( m o n i t o r ) que i r ão d e c a i r , 

t. = tempo de i r r a d i a ç ã o 

Os métodos para a d e t e r m i n a ç ã o de a t i v i d a d e a b s o l u t a , e mesmo 

de f l u x o s , s ã o b a s t a n t e conhec idos e se encon t ram em l i v r o s de t é c n i c a s expe

r i m e n t a i s de f T s i c a n u c l e a r como P r i c e (1958) e em t r a t a d o s e s p e c í f i c o s como 

I .A .E .A . ( 1 9 7 0 ) . P o r t a n t o , neste anexo são ap resen tados os m o n i t o r e s empre -

gados e as t é c n i c a s u t i 1 i z a d a s , s e m a preocupação de d e t a l h e s de como fo ram 

r e a l i z a d a s as medições e os p r i n c í p i o s e n v o l v i d o s . 

São d i v e r s o s os m o n i t o r e s empregados na de te rm inação de f l u -

xos ,sendo que a d i f i c u l d a d e maior se c o n c e n t r a , j u s t a m e n t e , na sua esco lha 

adequada para a p a r t i c u l a r s i t u a ç ã o de f l u x o . 

Uma impos ição que se a p r e s e n t o u logo de i n i c i o na de te rm inação 

de f l u x o s f o i a de t e r um v a l o r de <$>(E) i n t e g r a d o para todo o tempo t.. de i r¬ 

r a d i a ç ã o . Além do m a i s , não s e r i a mesmo p o s s í v e l i r r a d i a ç õ e s c u r t a s na p o s i ¬ 

ção E IFS -35 . Em c o n s e q u ê n c i a , reações com a l t a seção de choque não podem ser 

empregadas pois to rnam o m o n i t o r ex t remamente a t i v o , i m p o s s i b i l i t a n d o as medi¬ 

ções . Este problema pode s e r , as v e z e s , con to rnado empregando-se amost ras com 

N pequeno. 

Outra d i f i c u l d a d e , de c a r á t e r e x p e r i m e n t a l , é o manuseio do 

coe lho com os m o n i t o r e s após a i r r a d i a ç ã o ; dev ido a a l t a a t i v i d a d e do elemen¬ 

to e do coe lho não é p e r m i t i d o o manuseio i m e d i a t o desse m a t e r i a l . 0 emprego. 
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de longas p inças não é p r a t i c á v e l , d a d a a d e l i c a d e z a com que se tem que manu

sear pequenos pa ra fusos de a l u m í n i o que retém os m o n i t o r e s e o c r i s t a l no s u 

po r te do c o e l h o . Este f a t o faz com que r a d i o n u c l í d e o s com meia v i d a c u r t a não 

possam ser usados como m o n i t o r e s . 

V á r i o s mon i t o res fo ram t e s t a d o s e serão apresen tados aqueles 

cu jo emprego r e s u l t o u s a t i s f a t ó r i o . 

a) - Determinação de f l u x o de neu t rons t é r m i c o s . 

Empregou-se l i g a de A l -Co (0.475%) na forma de um d i sco com 

massa aprox imada de 1 mg. A reação de i n t e r e s s e é: 

C o 6 0 5,26 a. 

Ef, = 0,3* MeV 99% 
Ppiãx — A , 2 ,5057 MeV 

Y 1 ,1732 MeV 

« T > = 38,7 b A 1 ,3325 MeV 

Y 1,33248 MeV 

0 

Foram f e i t a s i n i c i a l m e n t e , para 3 m o n i t o r e s , medidas a b s o l u t a s 

e r e l a t i v a s das a t i v i d a d e s . No p r i m e i r o c a s o , as medidas fo ram f e i t a s no s i s 

tema 4TT3 - Y empregando-se o método de c o i n c i d ê n c i a gene ra l i zada (Moura 1 9 6 9 ) ; 

para as medidas r e l a t i v a s empregou-se o mesmo s i s tema 4irB e a a t i v i d a d e f o i 

60 

de te rm inada em re l ação a uma f o n t e padrão de Co , e s p e c i a l m e n t e c o n s t r u i d a 

para es te f i m , com a t i v i d a d e e dimensões aprox imadas ãs dos m o n i t o r e s . 

V e r i f i c o u - s e uma c o n c o r d â n c i a e n t r e os v a l o r e s das medidas ab¬ 

s o l u t a s e r e l a t i v a s da a t i v i d a d e e, f ace ao menor e r r o a t r i b u i d o nas medidas 

a b s o l u t a s , op tou -se s i s t e m a t i c a m e n t e por es te método . 

Dada a i m p o s s i b i l i d a d e da co locação de cãdmium i n t e r n a m e n t e no 

c o e l h o , a de te rm inação da razão R A f o i f e i t a numa o u t r a i r r a d i a ç ã o . Para c o n 

f i r m a ç ã o do v a l o r R c d o b t i d o , f e z - s e duas de te rm inações que c o i n c i d i r a m , den¬ 

t r o do e r ro e s t i m a d o . 
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b) - Determinação do f l u x o de neu t rons i n t e r m e d i á r i o s . 

A dens idade de f l u x o i n t e r m e d i a r i o é dada por : 

K 2 
<jxE) = n/cm . s e g . e V 

Para a de te rm inação do f l u x o 0* i n t e r m e d i á r i o e n e c e s s á r i a a de

t e rm inação de K que ê dada por ( P r i c e 1 9 5 8 c ) : 

A o . A o C d 

ÏÏ 

( i - e " u l ) (Red"1) 
v ' 0.45 

Cd 

4 A 1 dE 

onde Ao e N se r e fe rem ã a t i v i d a d e e número de r a d i o n u c l T d e o s da amostra en-
n n 

v o i t a em cadmium. 

60 
A i n t e g r a l de r e s s o n â n c i a é t a b e l a d a para o Co ( P r i c e 1958c ) : 

- 2 A 1 dE = 49 ,3b 

0,45 eV 

K = 1,23 x 1 0 1 2 n /cm 2 seg 

f - 00 + o° 

0 f l u x o 0. <fr.(E)dE = K d E 

"Cd 'Cd 

Ado tou -se para E C d o v a l o r 0.45 eV ( C a p . I I . 4 ) e para o l i m i t e s u p e r i o r 

E = 1 MeV já q u e , p a r a v a l o r e s acima de 1 MeV,a c o n t r i b u i ç ã o des ta função <J>.(E) 

é d e s p r e z í v e l face a função <f>r(E) do e s p e c t r o de f i s s ã o ( C a p . I I . 4 ) . 

R Cd = 10.8 - 0.4 

A de te rm inação do f l u x o t é r m i c o , e m p r e g a n d o - s e d i s c o de Co puro 

i r r a d i a d o , com o r e a t o r operando a p o t ê n c i a de 20 kW, ap resen tou um e r ro de 

cerca de 100% em r e l a ç ã o ao v a l o r médio dos f l u x o s d e t e r m i n a d o s . 

A t r i b u i u - s e essa d i s c r e p â n c i a a i n c e r t e z a na p o t ê n c i a do rea¬ 

t o r , p r i n c i p a l m e n t e , e no tempo de i r r a d i a ç ã o . 
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O v a l o r de te rm inado para é. f o i : 

E i m p o r t a n t e r e s s a l t a r que só f o i p o s s í v e l a u t i l i z a ç ã o do v a 

l o r de para todas as de te rm inações de a t i v i d a d e porque .no per íodo de a p r o 

x imadamente 10 meses, v e r i f i c o u - s e a e s t a b i l i d a d e do v a l o r do f l u x o , a t r a v é s 

das inúmeras de te rm inações de a t i v i d a d e s que fo ram f e i t a s . 

c) - Determinação do f l u x o de neu t rons r ã p i d o s . 

Essa de te rm inação é f e i t a a p a r t i r da a t i v i d a d e de mon i t o res 

l i m i a r e s de a t i v a ç ã o , o u s e j a , a p a r t i r da a t i v i d a d e d e c o r r e n t e de reações 

que ocor rem somente acima de um de te rm inado v a l o r de e n e r g i a de n e u t r o n s . 

c ia I n t e r n a c i o n a l de Energ ia Atómica e as medidas da a t i v i d a d e foram f e i t a s 

r e l a t i v a m e n t e a f o n t e s c a l i b r a d a s J u n t a m e n t e f o r n e c i d a s com os m o n i t o r e s . 

As medições fo ram f e i t a s no s i s t ema 47r3>tomando-se o p a r t i c u ¬ 

l a r cu idado na manutenção da g e o m e t r i a . 

M o n i t o r de Mi - A reação de i n t e r e s s e ê: 

Empregou-se , i n d i s t i n t a m e n t e , d o i s m o n i t o r e s , ambos da Agên-

5 6 m 

58 

T,a = 71,3 d 

< CP > - 105 mb 

5 9 
C o 

58 
Fe 

http://porque.no
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O nTquel (pu ro ) se encon t ra na forma de d i s c o (0 = 10 mm, de 

espessura e = 0,05 mm) e na forma de f i o (0 = 0,125 mm e compr imento i = lOmm) 

0 nTquel se most rou um Ótimo m o n i t o r dev ido a meia v i d a l o n g a , 

dev ido a a t i v i d a d e que ap resen ta após a i r r a d i a ç ã o com 8h e a f a c i l i d a d e na 

de te rm inação da a t i v i d a d e r e l a t i v a . A c o r r e ç ã o para "que ima" ( "burn up" ) de 

5 8 C o e 5 8 C o m f o i f e i t a e r e s u l t o u d e s p r e z í v e l . 

M o n i t o r de Fe:As reações de i n t e r e s s e s a o : 

p) 

Ml 

Co 
V_O 

0 " 

5 8 F, «6 

T / / 2-312,6 CL 

e o esquema de d e s i n t e g r a ç ã o : 

0 . 8 3 5 M e \ / 

5 4 C n 
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O f e r r o (pu ro ) se encon t ra na forma de d i s c o i d ê n t i c o ao de 

n T q u e l . 

A a t i v i d a d e após a i r r a d i a ç ã o ap resen ta um v a l o r r a z o ã v e l para 

54 

as medições e a meia v i d a do Mn e b a s t a n t e g r a n d e . E n t r e t a n t o es te m o n i t o r 

ap resen ta a desvantagem de que ,na amostra de f e r r o , s ã o p roduz idos s i m u l t ã -

neamente o 5 9 Fe pe los neu t rons t é r m i c o s , a t r a v é s da reação 5 8 F e ( n , p ) 5 9 Fe,e 

a s e g u i r , a t r a v é s de uma segunda reação ,o A C o . 

A u t i l i z a ç ã o des te m o n i t o r r eque r e l abo radas medidas na de te r¬ 

minação da a t i v i d a d e . Empregou-se o a n a l i s a d o r m u l t i c a n a l para o b t e r a a t i v i -

54 

dade do O A Mn ( K o h l e r 1 9 7 1 ) . 

Ha a necess idade da c a l i b r a ç ã o dos cana is em e n e r g i a po is a d i s 

c r i m i n a ç ã o ê f e i t a em termos de e n e r g i a . £ n e c e s s á r i a a d e t e r m i n a ç ã o da a t i v i -

59 - 60 
dade de f o n t e padrão de Fe para e l i m i n a r o p ico i n d e s e j á v e l do Co que se 

54 

sobrepõe ao do Mn. 

2 - E s t i m a t i v a de f l u e n c i a s de r a i o s gama 
» 

0 o b j e t i v o des te Ttem ê a de te rm inação da ordem de grandeza 

da f l u ê n c i a de gama ( f l u x o i n t e g r a d o no tempo) ao qua l f i c a r a m submet idos os 

c r i s t a i s de L i F . 

A e s t i m a t i v a de f l u e n c i a s de r a i o s gama estã baseada em t r a b a 

lhos a n t e r i o r e s (Pen teado !972 ) onde f o i f e i t o um l evan tamen to do f l u x o de gama 

no caroço do r e a t o r I E A - R l . Esse l evan tamen to f o i f e i t o a t r a v é s do emprego de 

um c a l o r í m e t r o , e m núc leo de g r a f i t e , c a p a z de se aquecer sob a i n f l u ê n c i a da 

r a d i a ç ã o . 

0 f l u x o de gama é dado por : 

0* = 4,25 x I O 8 u, r e p / h 

onde ( A ( w a t t / g r ) è um f a t o r que depende da p a r t i c u l a r pos i ção no caroço do rea¬ 

t o r . 



135 

Durante asmedições de Penteado(1972) a c o n f i g u r a ç ã o do caroço 

do r e a t o r c o r r e s p o n d i a ao a r r a n j o 6 6 , um pouco d i f e r e n t e da s i t u a ç ã o em que 

se i r r a d i o u os c r i s t a i s . 

Como o o b j e t i v o era a de te rm inação da ordem de grandeza da f l u ê n 

c ia de gama, c o n s i d e r o u - s e s a t i s f a t ó r i a a opção de um v a l o r de coA que c o r r e s p o n 

desse a pos i ção mais semelhante ã EIFS-35A no a r r a n j o 88 . 0 v a l o r e s c o l h i d o para 

to : 
Y 

= 0,22 w a t t / g r 

l o g o : 0 Y = 0,935 x I O 8 r ep /h 

como: 1 r e p / h = 0,93 rad /h 

0 = 87 x I O 6 r ad /h 
Y 

0 tempo de i r r a d i a ç ã o médio ê de 306 x 10 s e g . l o g o : 

F A 1 0 1 2 rad 

Y 

2 _ 

A mudança da unidade de " r a d " para " f o t o n s / c m " e f e i t a a t r a 

vés de "R" e ambos os c o r r e i ac ionamentos são f e i t o s em termos de e s p e c t r o de 

e n e r g i a . Como es te não ê c o n h e c i d o , baseou-se nas conc lusões do c a p í t u l o I I . 3 

sobre o p rováve l e s p e c t r o de rad iação gama no caroço do r e a t o r , e a d m i t i u - s e 

o i n t e r v a l o 1-2 MeV como o c o r r e s p o n d e n t e aos v a l o r e s mais p r o v á v e i s de ener¬ 

g i a , i n c l u s i v e na s i t u a ç ã o do r e a t o r d e s l i g a d o . 

Para a l i g a N i - N i - C r c o n s t i t u i n t e do t e rmopa r do c a l o r í m e t r o 

e para o i n t e r v a l o de e n e r g i a de 1 a 2 MeV: 

(H) 

D(rad) = 0,877 P m a t (xR) (Morgan 1968) 

v i r 

onde ( - ) m a t - 5 x 1 0 ~ 2 g / c m £ (Rockwe l l 1956) 



136 

p o r t a n t o : D( rad) - 0,877 . 1 . (xR) 

D-aH Q 

xR - jj^jj = 99 x 10 mR/h 

Para o i n t e r v a l o de e n e r g i a de 1 a 2 MeV (Hehl 1961) 

9 9 x 1 q 9 f / h = 3 x 1 0 1 2 f o t o n s / c m 2 . s e g 
3 x 1 0 " J 

F y

 A I O 1 8 f o t o n s / c m 2 

Camargo (1972) f ez um levan tamen to do dec résc imo do f l u x o de 

gama, em função de O J A e do tempo,apôs o r e a t o r se r d e s l i g a d o . A p a r t i r des¬ 

se g r á f i c o f o i p o s s í v e l e s t i m a r a f l u ê n c i a de r a i o s gama a qua l f i c o u s u j e i ¬ 

to o c r i s t a l P4. 

Dado o longo tempo de i r r a d i a ç ã o (16 ho ras ) a pa r t e i n i c i a l da 

curva de deca imento p r a t i c a m e n t e não i n f l u i u no c á l c u l o da área t o t a l . 

oo = 0 , 0 1 
Y 

logo 0* = 4 ,25 x I O 6 r e p / h = 3,95 x I O 6 r ad /h 

ou 

F A 1 0 1 1 rad 
Y 

12 2 
0 = 1,5 x 10 f o t o n s / c m .seg 

0 

e 

F y ~ I O 1 7 f o t o n s / c m 
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