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OBSERVAÇÃO DIRETA DA INTERAÇÃO DE DISCORDÂNCIAS 

COM DEFEITOS EM NIÓBIO IRRADIADO, POR MEIO DE 

MICROSCOPIA ELETRÔNICA DE TRANSMISSÃO DE ALTA 

VOLTAGEM. 

Mauro Pereira Otero 

RESUMO 

O objetivo do presente trabalho, é dar uma contribui­

ção ao conhecimento das interações de discordâncias móveis com 

defeitos (puntiformes, aglomerados e anéis) e dos efeitos des­

tas interações nas propriedades mecânicas de monocristais de Nb. 

Observou-se o efeito da adição de oxigênio e dos áefei 

tos produzidos por irradiação nas propriedades mecânicas do Nb 

monocristalino em duas orientações distintas: C^41^ e £9413-

Houve um encruamento induzido por esses fatores nesses cristais. 

Através de MET de alta voltagem, foi possível a obser­

vação da interação entre discordâncias deslizantes e os defeitos: 

o principal mecanismo de remoção de defeitos que resulta na for­

mação de canais de discordâncias, foi o de arrasto (sweeping) ou 

varredura dos defeitos pelas discordâncias deslizantes. Os def ei. 

tos puntiformes são aglutinados em anéis pela passagem de discor 

dâncias e deixados alinhados ao longo das intersecções das dis­

cordâncias com as superfícies da amostra. Propôs-se um diagrama 

esquemático para ilustrar como essa aglutinação opera. 

Também observou-se o arqueamento das discordâncias em 

torno dos aglomerados de defeitos (bowing around). 

A operação do sistema de deslizamento anômalo na defor 

mação do Nb de orientação [̂ 94l]] pôde ser verificada, e, apresen­

tou-se um modelo ilustrativo de como opera essa deformação. 



DIRECT OBSERVATION OF GLIDING DISLOCATIONS 
INTERACTIONS WITH DEFECTS IN IRRADIATED 
NIOBIUM SINGLE CRYSTAL BY MEANS OF THE HVEM. 

Mauro Pereira Otero 

ABSTRACT 

The objective of this experimental work is to give a 
contribution to the understanding of the interactions of glid­
ing dislocations with defects in irradiated niobium that re­
sult in the formation of dislocations channels. 

The effect in the mechanical behaviour of [̂ 941]- and 
"441"]- oriented Nb single crystals due to oxygen addition, neu­
tron and electron irradiation was observed either by macroscop 
ic deformation in a Instron machine or "in-situ" deformation 
in the HVEM-High Voltage Electron Microscope. 

Some specimens were irradiated at IPNS-Intense 
Pulsed Neutron Source, at 325 K, with 5x10"'"̂  n/cm^, others 
were irradiated with electrons in the HVEI4. 

The interactions between gliding dislocations with 
clusters point defects and dislocations were observed. The pri­
mary mechanism for removal of the clusters by the gliding dislo 
cations was the "sweeping" of the clusters along with the glid­
ing dislocations. As to the point defects, they were "swept" by 
the gliding dislocations and left as aligned loops close to the 
intersections of the gliding dislocations with the upper and 
lower specimen surfaces. For the illustration of this phenomena, 
a schematic drawing was made. The mechanism of "bowing-out" in­
teraction of dislocations with defect clusters was also observed. 

The reported anomalous slip observed to operate in 



the []94l3- oriented Nb was also directly observed and a quali-

tive explanation along with a schematic drawing was proposed. 

This would explain the softening observed after the yield 

stress in the [̂ 941]]- oriented Nb deformed in the Instron ma­

chine. 

The overall conclusion is that like oxygen addition, 

the irradiation-induced defects act as dispersed barriers to 

the motion of gliding dislocations and this will cause the 

irradiation hardening as observed in the Nb deformed at room 

temperature. 
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INTRODUÇÃO 

O propósito geral deste trabalho é fornecer uma contri­

buição para o conhecimento dos efeitos da irradiação neutrônica e 

eletrônica sobre as propriedades mecânicas do niobio - Nb. Essa 

contribuição é principalmente de cunho fundamental, uma vez que o 

material estudado é o Nb em sua forma monocristalina, onde se re­

duz consideravelmente o número de variáveis que apareceria no ca­

so de se estudar um polleristal. 

Esse trabalho constitui-se basicamente de duas partes: 

1) Experiências com amostras irradiadas e não irradia­

das com neutrons: 

a) deformação de amostras minúsculas na máquina Instron, com ob­

tenção de curvas de tensão-deformaçao e análise morfológica 

das superfícies, 

b) deformação "in-situ" no METAV (Microscópio Eletrônico de 

Transmissão de Alta Voltagem), com comparações aos resultados 

obtidos em (a). 

2) Experiências com amostras irradiadas com elétrons: 

a) Irradiação com os próprios elétrons do METAV a 900 keV,segui­

da de deformação "in-situ", na qual se determina a tensão de 

cisalhamento, 

b) comparação com os resultados de deformação de amostras irra­

diadas com neutrons, obtidos por outros autores, 

c) observação "in-situ" e determinação das taxas de crescimentos 

de anéis de discordancias. 

Os itens (b) da primeira parte e (a) e (b) da segunda 

parte, constituem contribuições originais para o conhecimento 

das propriedades mecânicas do Nb. 

Os objetivos específicos que permitirão atingir aquele 



propósito geral deste trabalho serão: (1) observação "in-situ" 

das interações das discordâncias móveis com defeitos puntiformes 

e aglomerados de defeitos com conseqüente formação de "canais de 

discordâncias", (2) observação do mecanismo de remoção de aglome­

rados de defeitos nos canais de discordâncias, (3) comparação das 

direções dos canais de discordâncias observados nas deformações 

"in-situ" no METAV com as direções dos traços de deslizamentos de 

planos observados nas superfícies das amostras deformadas na Ins­

tron, (4) estudo do efeito da irradiação eletrônica sobre as dis­

cordâncias e o conseqüente efeito sobre as propriedades mecânicas 

e (5) determinação da taxa de crescimento de anéis de discordân­

cias. 

Uma característica muito importante a ser considerada 

num projeto de instalação nuclear é o comportamento dos materiais 

nucleares diante das solicitações mecânicas que podem ser produzi, 

das pelas tensões e pelas dilatações térmicas devidas as altas 

temperaturas) próprias de um ambiente de alta pressão, como é o 

caso de um reator de potência. Aliando-se a esses agentes físicos 

há o efeito da própria irradiação que tanto pode melhorar como pi. 

orar as qualidades mecânicas do material^^ . Além disso, há que 

considerar as propriedades de absorção de nêutrons quando se ana­

lisa os materiais utilizados no encamisamento de combustíveis,tan 

to quanto aqueles que se destinam ao revestimento interno do rea­

tor. 

Ao lado da tecnologia nuclear, já muito bem desenvolvi^ 

da dos reatores que fornecem a energia resultante dos processos 

de fissão nuclear, desenvolve-se uma outra tecnologia que preten 

de tornar utilizável a energia resultante dos processos de fusão 

nuclear. Como a temperatura necessária para iniciar o processo 

de fusão nuclear é extremamente elevada , a melhor opção que 

se apresentou até o momento, é a de manter o plasma em suspensão 



por meio de campos magnéticos. Denomina-se de "primeira parede" 

de um reator de fusão nuclear, aquela que está mais próxima do 

plasma. Portanto, devido à sua localização física no reator de fu 

são, a primeira parede estará sujeita às altíssimas temperaruras 

provenientes da irradiação de calor do plasma e, por isso, o mate 

rial que a constitui deve ter um alto ponto de fusão e também res 

ponder satisfatoriamente ás solicitações mecânicas, provenientes 

principalmente de dilatações térmicas. 

O efeito da irradiação tanto nos reatores de fissão co 

mo de fusão nucleares é o objeto de estudos de um dos ramos da 

tecnologia nuclear denominado de "Danos de Radiação". O estudo 

de danos de radiação é, portanto, uma atividade científica que 

se utiliza de métodos experimentais da Física para estudar os da 

nos produzidos pela irradiação em metais e ligas metálicas em sî  

tuações que simulem aquelas existentes num ambiente nuclear. O 

principal objetivo é conhecer o comportamento desses materiais 

num ambiente de irradiação e fornecer subsídios para uma seleção 

adequada daqueles materiais mais apropriados para uma instalação 

nuclear. 

A irradiação pode influenciar o comportamento dos mate 

riais de várias maneiras. Nos metais e ligas metálicas, o meca­

nismo mais geral que se aplica é aquele referente ao deslocamen­

to do átomo de sua posição da rede cristalina, pelo fato de seu 

núcleo ter sido atingido por um neutrón rápido, por exemplo. Em 

geral, o átomo deslocado recebe energia suficiente para deslocar 

outros átomos em seu caminho e assim sucessivamente, ter-se-á co 

mo resultado um mecanismo denominado de "cascata de colisões". O 

número de átomos deslocados por cada neutrón depende de sua ener 

gia,que pode ser de algumas centenas de keV para os nêutrons 

rápidos. Para que um simples deslocamento atômico seja efetivado 



há um mínimo de energia que deve ser transferido ao átomo atingi­

do. Esta energia é denominada de energia de limiar e, em geral, é 

da ordem de 25 eV. O conjunto de deslocamentos atômicos na regi­

ão de interação da partícula incidente com os átomos do material 

é denominado de "ponta térmica". A energia da partícula é transmi 

, ~ —18 
tida aos átomos do material numa interação de cerca de 10~ s se 

guindo aproximadamente uma distribuição tal como a de Maxwell-Bol 

tzmann, elevando a temperatura local para cerca de 1D00°C^^'^^. 

Essas pontas térmicas são voliames relativamente alonga­

dos na direção da partícula incidente, constituídos principalmen­

te de defeitos puntiformes tais como lacunas e intersticiais. 

Os defeitos puntiformes e suas associações tais como: 

bilacunas, biintersticiais, aglomerados de lacunas ou intersti­

ciais (anéis de discordâncias), produzidos pela irradiação têm 

efeitos importantes sobre o material, especialmente sobre as de­

formações, que normalmente aparecem através de mecanismos de dis­

cordâncias. Os defeitos puntiformes formados pela irradiação res­

tringem o movimento das discordâncias de uma maneira similar àque 

la de deformações a frio (introdução de defeitos) e de introdução 

de impurezas no material. Dessa forma, os efeitos mais importan­

tes são geralmente um aumento na tensão de escoamento, cr e uma 
hl 

redução na ductilidade, cujas relações com as doses de irradiação 

são complexas, pois dependem não somente do espectro da radiação 

como também da temperatura e da própria natureza do material. 

A natureza exata do comportamento dos defeitos que pro 

duzem um aumento na tensão de escoamento, a_, dos metais e 11-

gas não é muito bem conhecida e, nesse sentido, a utilização do 

METAV fornece uma possibilidade para a compreensão dos mecanis­

mos de encruamento induzido pela irradiação. Mesmo com o desen 

volvimento das técnicas de MET (Microscopia Eletrônica de Trans­

missão) , onde os aglomerados de defeitos produzidos pela irradia 



ção são observados e analisados, há poucos trabalhos publicados 

que tentam correlacionar de modo quantitativo os aglomerados de 

defeitos com as mudanças nas propriedades mecânicas. A maioria 

desses trabalhos, estão voltados principalmente para os metais de 

estrutura cúbica de face centrada (cfc), especialmente o cobre. 

Nos últimos anos, porém, se observa um aumento no interesse em se 

estudar os efeitos da radiação nos metais e ligas de estrutura cú 

bica de corpo centrado (ccc). 

Ao lado de muitos metais e ligas metálicas (tais como 

os aços inoxidáveis) que estão sendo estudados para fins de apli­

cação em tecnologia nuclear, encontram-se os metais refratários e 

suas ligas. Um dos metais refratários de estrutura ccc que poderá 

ser um constituinte de uma liga (como microligante nos aços inox¿ 

dáveis, por exemplo^^^) tanto para utilização no reator de fissão 

como nos futuros reatores de fusão, é o Nb. Suas propriedades ma­

is importantes são: alto ponto de fusão (2.458°C), boa resistên­

cia ã corrosão e boa condutibilidade térmica^ 

Para aplicações em tecnologia dos dispositivos supercon 

dutores, o Nb é o elemento puro de maior temperatura crítica 

(9,5 K) e forma ligas supercondutoras com Al e Sn com temperatu­

ras críticas de 18,0 e 18,5 K, respectivamente. Aliado ás caracte 

risticas acima descritas, que justificam o seu estudo, há o fato 

de que as reservas brasileiras de Nb correspondem a 75 % das re­

servas mundiais, sendo que o minério pirocloro apresenta um teor 

médio de 2,5 % de Nb que é cerca de quatro vezes o teor do miné-

(7) 

rio canadense, segundo maior produtor mundial . 

No capítulo I, são feitas algumas considerações sobre 

danos de radiação em materiais. A descrição dos monocristais de 

Nb usados no presente trabalho é feita no capítulo II. Os resulta 

dos obtidos são apresentados no capítulo III com uma discussão 

prévia. A discussão final dos resultados é feita no capítulo IV. 



CAPÍTULO I 

CONSIDERAÇÕES SOBRE DANOS DE RADIAÇÃO EI4 IMATERIAIS 

1. Introdução. 

Devido ao grande interesse no estudo de danos de radia­

ção em metais e ligas metálicas, a bibliografia pertinente a esse 

campo tem-se avolumado muito nos últimos anos. É praticamente im­

possível uma revisão histórica completa, mesmo quando se conside­

ra apenas o estudo de danos de radiação nos metais e ligas de es­

trutura cúbica de corpo centrado. Esta revisão bibliográfica ja­

mais pretenderá ser completa e será apenas a construção de uma ba 

se fundamental para o presente trabalho. 

Nesse sentido serão examinados alguns aspectos de traba 

lhos que principalmente se atêm aos seguintes tópicos: (a) meca­

nismos de danos de radiação, (b) efeito da radiação sobre as pro­

priedades mecânicas dos materiais e (c) interação entre discordân 

cias móveis e defeitos (aglomerados de defeitos e anéis de dis­

cordâncias) com conseqüente formação de canais de discordâncias. 

2. Mecanismos de Danos de Radiação. 

São numerosos os autores que têm discutido os mecanis­

mos de danos de radiação e, neste trabalho, a preocupação será 

descrever de forma qualitativa alguns dos aspectos mais importan 

tes da teoria de danos que mais se relacionam com os efeitos so­

bre as propriedades mecânicas dos materiais. 

Quando uma partícula energética tal como um neutrón 

com energia E > i MeV se move através de um sólido cristalino,e-

la colide com os átomos da rede cristalina e é capaz de desaloja 

los de suas posições da rede. Um átomo deslocado dissipa a e-

nergia adquirida &n colisões sucessivas com outros átomos da re-



de. Dependendo da energia adquirida no choque primario é possível 

inclusive, o deslocamento de um segundo átomo da posição da rede, 

tendo-se assim um choque secundário. Num processo como esse, lama 

parte substancial da energia é liberada para as posições vizinhas 

ao átomo atingido, como calor. Quando uma energia menor que aque­

la necessária para o deslocamento é transferida aos átomos, estes 

terão suas amplitudes de vibração aumentadas que bem correspondem 

aquelas que se obtém durante um aquecimento do material. Ao deca­

írem desse estado excitado, os átomos transferem suas energias 

aos átomos vizinhos sob a forma de calor e, dessa forma, ter-se-

á uma região no cristal com temperatura mais elevada que é deno-

minada de "ponta térmica"^ . Como a dissipação da energia em 

forma de calor tem cómo consequência o equilíbrio térmico anteri 

or, a ponta térmica praticamente não danifica o material, embora 

se acredite que seja possível produzir anéis de discordâncias 

com raios de 40 a 50 8 devido a uma possível deformação plásti­

ca local denominada de "ponta plástica" que é produzida por um 

aumento de pressão induzida pela ponta t é r m i c a ^ E s t e s anéis 

localizados nessa região de ponta plástica, poderão manter sua 

existência se o processo de esfriamento da ponta térmica não for 

tal que inverta o processo de crescimento dos anéis, ou ainda se 

os mesmos se entrelaçarem durante a formação da ponta plástica. 

Brinkman^ "'•'̂^ propôs um mecanismo de dano conhecido co­

mo "ponta de deslocamento" na qual há a formação de uma coroa de 

auto-intersticiais e um centro constituído por uma concentração 

de lacunas muito alta. Este mecanismo é ilustrado pela figura 

I-l. A ponta de deslocamento ocorre no fim da trajetória do áto 

mo primário quando seu caminho livre médio se torna pouco menor 

do que as distâncias interatômicas. A estabilidade da ponta de 

deslocamento ainda é duvidosa. Seeger e Essmann^^ sugeriram 

que se os intersticiais entrarem em equilíbrio próximo da regi-
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ão rica en lacunas, a ponta de deslocamento será instável devido 

a uma aniquilação mútua entre lacunas e intersticiais e, conse-

(12) 

quentemente, nenhum dano de radiação seria produzido.Seeger 

antes havia proposto um outro mecanismo onde um átomo é desloca­

do para uma posição próxima de um outro átomo, formando um tipo 

de defeito denominado "crowdion" que se propaga dinamicamente ao 

longo de uma linha até uma posição de equilíbrio que é bem dis­

tante do local de sua origem. A propagação dinâmica do crov^dion 

se dá preferencialmente em linha de empilhamento compacto de áto 

mos, de forma a se ter um mecanismo de transporte de massa e e-

nergia denominado de "colisão focalizada". Este mecanismo está 

representado na figura 1-2, na qual também se observa a represen 

tacão de um segundo mecanismo igualmente proposto por Seeger e 

Essmann̂ "*""̂ .̂ Este mecanismo, denominado de "cadeia de substitui­

ção" , essencialmente seria o seguinte: um átomo em movimento co­

lidiria com um. átomo da rede deslocando-o e ocupando o seu lugar 

naquela posição; o processo se propagaria numa cadeia, com o á-

tomo deslocado, deslocando um terceiro e, assim, sucessivamente 

até que se tenha um átomo intersticial no fim da cadeia. Por me­

io desse mecanismo, haveria átomos intersticiais em equilíbrio 

em posições bem distantes da zona rica em lacunas da ponta de 

deslocamento. Segundo a teoria de Seeger, as zonas ricas em lacu 

nas, denominada de "zona diluída", atuariam como barreiras para 

os movimentos de discordâncias. 

Estudando as colisões focalizadas acima referidas,Lei-

bfried̂ "*""̂ ^ salientou que se a colisão cruzar uma região da rede 

em desordem, haverá a produção de um defeito. Por exemplo, se a 

colisão tiver que cruzar uma região com falha de empilhamento, a 

linha de empilhamento compacto fica interrompida, surgindo para 

a colisão um espaço aberto na rede. Isto significa que o último 

átomo da linha não tem com quem se chocar, mas deixa seu lugar 
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vazio e caminha para lama posição intersticial (se tiver energia 

suficiente). Dessa forma, tem-se a produção de um par lacuna-in-

tersticial que é denominado de "par de Frenkel". Este mecanismo 

pode ajudar a explicar os dois efeitos seguintes, já observados: 

a) o aumento no dano de radiação pelo trabalho a frio através do 

aumento na produção de pares de Frenkel e 

b) a fixação de discordâncias pela irradiação à baixa temperatura 

onde se supõe que cada par de Frenkel atua como ponto de fixa­

ção. 

Assim é possível ter-se o seguinte processo: discordâncias intro­

duzidas por laminação ou trefilação atuariam como descontinuidades 

na rede cristralina para as colisões focalizadas produzirem pares 

de Frenkel, que por sua vez seriam obstáculos para o movimento 

das próprias discordâncias. 

Um mecanismo de dano de radiação que tem recebido acei­

tação também, é o de "movimento por canais" de partículas e áto­

mos de alta energia através da rede. As características do movi­

mento dos átomos ou partículas por canais, foram deduzidas por 

Robinson e Oen̂ ''"'*̂  por meio de cálculos computacionais, levando 

em conta a estrutura cristalina do material. 

Por este movimento por canais, o átomo ou partícula mó­

vel é compelido a se deslocar através de canais da rede (por exem 

pio< 110> no cfc) executando colisões com os átomos que se cons­

tituem como contornos do canal. Dessa forma, a energia do átomo é 

dissipada em pequenas e rápidas colisões. Este mecanismo parece 

não ser de muita importância para a criação de barreiras para o 

movimento de discordâncias, embora seja um fator importante para 

o cálculo de danos de radiação, conforme os mesmos autores argu­

mentaram numa outra publicação^ "̂ ^ ̂  . 
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3. Efeito da radiação sobre as propriedades mecânicas 

dos materiais. 

Como descrito acima, a radiação produz aglomerados de 

defeitos que se constituirão como elementos básicos para os mode 

los de encruamento induzido pela radiação. Os aglomerados de de­

feitos, e também os anéis de discordâncias de natureza lacunar 

ou intersticial, atuam de alguma forma para impedir o livre movi­

mento de discordâncias quando o sólido se encontra sob tensão. 

Holmes sugeriu um modelo bem simples para explicar o efeito 

da radiação sobre a tensão crítica de cisalhamento. Este modelo, 

está representado na figura 1-3 e é denominado de "modelo das bar 

reirás dispersas". Neste modelo, os aglomerados de defeitos estão 

localizados aleatoriamente nos planos de deslizamento com uma den 

sidade proporcional à dose de radiação. A interação das discordân 

cias móveis com as barreiras dispersas origina um encruamento do 

material que é denominado na literatura de "encruamento pela rede 

cristalina" (lattice hardening) ou ainda "encruamento pelo atri­

to" (friction hardening). 

Durante a deformação plástica, esses aglomerados atuam 

como barreiras para o movimento das discordâncias móveis. Como se 

vê na figura 1-3, a aplicação de uma tensão de cisalhamento, T ̂ , 

produz o movimento da discordância. Esta, movendo-se no seu plano 

de deslizamento, irá de encontro às barreiras que têm uma separa­

ção média, í e, à medida que a tensão de cisalhamento é alimenta­

da, a discordância ultrapassa a barreira indo para uma outra posi 

ção, representada pela linha tracejada. A aplicação da tensão o-

rigina uma força por unidade de comprimento da discordância com 

vetor de Burgers, b, igual a T̂ b̂ e perpendicular à linha da dis 

cordância. Para uma separação média, £, cada barreira estará su­

jeita a uma força, F^, devido à ação da discordância que é dada 

por: 

[ c o : . : : : o ::/o.c,:;.L üL L::Í-:z A Í . ; : . C Í . L A R , S P •; 
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Posição de 
Repouso. 

Sob a ação 
de Tensão 

Posição após ultrapassar 
a barreira. 

Fig.1-3. Interação de discordância com barreiras aleato­

riamente dispersas num plano de deslizamento, 

segundo Holmes ̂  -'•̂  ̂  . 
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FQ = T ^ b £ (l-l) 

onde o índice (0) representa que a força é considerada a O K,is 

to é, com os átomos da estrutura cristalina sem vibrações térm¿ 

cas. 

A um temperatura T, a barreira experimentará uma for­

ça adicional, devido às vibrações atômicas, F^. Dessa forma, a 

expressão para a força total será: 

F = FQ + F^ = T^b + F^ (1-2) 

A discordância ultrapassa a barreira quando a força 

sobre a mesma atinge um valor crítico dado por F^, e, nestas 

condições, a tensão de cisalhamento crítica será dada por: 

V = — - (1-3) 
^ b¿ 

Com isso Holmes mostrou que a tensão de cisalhamento crítica é 

inversamente proporcional à separação das barreiras. Isto sign_i 

fica que aumentando o número de barreiras, diminui a separação 

média entre elas e, consequentemente, aumenta a tensão crítica 

de cisalhamento. Neste modelo, a discordância simplesmente atra 

(17) 

vessa a barreira. Orowan havia chegado à mesma dependência 

de com í- , considerando um mecanismo no qual a discordân­

cia arqueia em torno da barreira. Sua expressão para a tensão 

crítica de cisalhamento é: 

a Gb 
'c = (i-^) 
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onde a é uma constante de proporcionalidade e G o módulo de 

cisalhamento. Como a densidade de aglomerados de defeitos é pro 

porcional à dose de radiação, segue-se que em qualquer dos mo­

delos acima, esta interfere na tensão crítica de cisalhamento, 

pois a separação, 2. , diminui com o aumento da dose de radia­

ção. A questão é determinar de que forma depende da dose. 

Para as condições em que o número de barreiras por 

unidade de volume é proporcional ao fluxo integrado de nêutrons 

rápidos, 0t, Holmeŝ "'•̂ ^ sugeriu que I fosse dado por: 

£ = (i_5) 

que com (3) dará: 

T ̂  = C v ^ (F^ - F^) (1-6) 

onde C = constante. Por essa expressão, é proporcional a ra 

iz quadrada do fluxo integrado, 0t, onde 0 é o fluxo instantâ­

neo e t o tempo de irradiação. 

Na expressão (6), observa-se também que depende da 

temperatura, porém nos trabalhos examinados daqui em diante,se­

rá considerado apenas o efeito do fluxo integrado, ou seja,o e-

feito da dose de radiação sobre o encruamento. Isto é perfeita-

' (18) mente válido, porque Blewitt e colaboradores mostraram pela 

análise cuidadosa de seus dados experimentais que a tensão crí­

tica de cisalhamento, T , pode ser escrita em função de fatores 

separados como: 

= g(0t)f(T) (1-7) 
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onde g(0t) é independente de T e f(T) independente de 0t. Essa 

independencia de g(0t) e f(T), está ilustrada na figura 1-4,on­

de o logaritmo da tensão crítica de cisalhamento é colocado em 

função do logarítimo da temperatura para vários fluxos integra­

dos de nêutrons. As curvas são aproximadamente paralelas, sati¿ 

fazendo a condição de que g(0t) é independente da temperatura 

de ensaio. Seeger ̂''"̂^ , considerando as barreiras como pontas de 

deslocamento ou zonas diluidas, através de um tratamento mais 

sofisticado e de alguma forma diferente, obteve uma expressão a 

nalítica para cuja dependência predominante é com a raiz qua 

drada da dose, o que dava um reforço para a validade do modelo 

de Holmes ̂-"-̂  ̂ . 

(18) 

Blewitt e colaboradores^ , estudando o efeito da ir 

radiação de nêutrons rápidos sobre o monocristal de cobre, ve­

rificou que seus dados experimentais se ajustavam mais propria­

mente à expressão: 

{•z^ - 0,2)^ = 3,5xlO-'-̂  nêutrons/cm^ (1-8) 

onde se vê, portanto, uma dependência de com a raiz cúbica 

do fluxo integrado, à temperatura ambiente. 

Com esses dados experimentais, estes autores sugeri­

ram um outro modelo de encruamento que foi denominado de "encru 

amento por fontes de discordancias" (source-hardening). O encru 

amento por fontes de discordancias seria um processo no qual os 

segmentos de discordancias seriam fixados pelos obstáculos pro­

duzidos por radiação e assim impedidos de operarem como fontes 

de discordancias do tipo Frank-Read. Por outro lado, o modelo 

(16) 

de Holmes , das barreiras dispersas, seria um processo no 

qual as discordancias deixam as fontes de discordancias e se mo 

vem em seus planos de deslizamentos indo de encontro aos obstá-
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culos produzidos pela radiação, originando daí, o encruamento 

pelo atrito. 

Thompson e Paré^''"^^, reunindo os dados experimentais 

de Blewitt e colaboradores^-"-^^ , Young^^°^, Dlebl̂ "̂"-̂  e Fis-

(22) ' ' 
cher aos seus próprios num gráfico de escala log-log, repre­
sentado na figura 1-5, mostrou que a dependência de é com a 

raiz cúbica do fluxo integrado, o que favorecia a adoção do mo-

( 21) 
delo das fontes de encruamento, embora o próprio Diehl^ em 

seu trabalho tenha adotado o modelo do encruamento pela rede 

(23) ^ ~ cristalina. Diehl fez gráficos da tensão de escoamento, cr ̂  , 

ver sus (0t)'̂ '̂ ^ e (0t)''"'̂ "̂  para o monocristal de cobre em tempe 

raturas de 300 e 90 K e verificou que a dependência de cr̂  com 

(0t)'̂ '̂ '̂ , requeria um período de incumbação a fim de se conseguir 

uma extrapolação para os valores de amostras não irradiadas. Ele 

preferiu o modelo de Holmes ̂  "'"̂  ̂  , porque os valores da para 

baixos fluxos integrados ( ~ 2x10 n/cm ) se ajustavam àqueles 

obtidos para amostras não irradiadas e propôs um "efeito de sa­

turação" associado ao modelo de Holmes para explicar o en­

cruamento mais lento observado em altos fluxos integrados. 

Mais tarde, Blewitt e Arenberg^^^^ em experiências de 

tensão-deformação "in-situ" com o cobre irradiado a 4,2 K, mos­

traram que a tensão de escoamento, a„, varia com a raiz cúbica 

do fluxo integrado, para 0t na faixa de 2,5x10-'-̂  a lO-"-̂  n/cm^.A-

firmaram que o melhor ajuste dos dados para uma função que envol 

va a raiz quadrada da dose, requereria efetivamente a adoção do 

15 2 
efeito de saturação perto da dose de 5x10 n/cm , o que acharam 

f 25) 
ser pouco provável. Porém num outro trabalho, Diehl^ , comen 

(24) 

tando os dados de Blewitt e Arenberg indicou que a a., para a 

mostras muito bem recozidas exibe uma dependência com a raiz qua 

drada da dose, enquanto que amostras deformadas exibe uma depen­

dência com a raiz cúbica. 
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( 26 ) 

onde: D 2 é o número de pontos de fixação (pinning points) inici­

almente presentes,isto.é,antes da irradiação, 

k0t é o número de pontos de fixação formados durante irra­

diação. 

Nestas condições, os dados experimentais obtidos ante­

riormente^ se ajustam perfeitamente ã equação I-IO para altas 

doses onde D2 torna-se desprezível. Blewitt e colaboradores che­

garam ã conclusão de que o modelo proposto por Holmes ̂"'"̂^ é o 

que governa o aumento na , sendo a irradiação neutrônica a res 

Foreman considerou o caso em que a linha de tensão 

de uma discordância não é constante, mas varia logarítmicamente 

com o seu comprimento L e propôs a seguinte expressão para a ten 

são crítica de cisalhamento: 

Gb 1 L 
T = A [In + B ] (1-9) 

2Tr L r 
o 

onde: A é uma constante aproximadamente igual a 1, 

G é o módulo de cisalhamento, 

b é o vetor de Burgers, 

L é o comprimento da linha de tensão, 

r^ é o raio do núcleo da discordância que se supõe ser i-

gual a b e 

B é uma constante que depende das tensões internas. A equa 

ção 1-9, tem sido usada frequentemente para explicar o encruamen 

to que para altas doses de radiação se aproxima mais da depen­

dência com Í0t)'^^'^ do c[ue com {0t)'^^^. 

( 25 ) 
Baseado no argumento de Diehl , Blewitt e colabora-

{ 27 ) 
dores^ modificaram a expressão 1-9 para a seguinte forma: 

1/2r (D, + k0t)-^/2 
-c^ = Dj^(D2 + k0t)-^/^[ln - - + B], (I-IO) 
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ponsável pelos novos pontos de fixação no plano de deslizamento, 

dando a dependência de com a raiz quadrada da dose de irra­

diação. 

A controvérsia sobre a dependência do encruamento com 

o fluxo integrado, girava principalmente em torno dos metais cfc 

representados pelo cobre, quer na forma monocristalina como poli 

cristalina. Os efeitos da radiação neutrônica nos metais ccc,têm 

mostrado que as propriedades mecânicas representadas pela tensão 

de escoamento, a_, têm exibido uma dependência com a dose de ir-

£1 

radiação um tanto quanto diversificada. Por exemplo: (a) o mono-

1/2 

cristal de ferro, exibe uma dependência de com (0t) ' so­

mente para pequenos fluxos integrados, sendo que para fluxos in-

tegrados 3x10 n/cm , se observa uma saturação que pode ser 

atribuída ao efeito da presença de cerca de 20 ppm em peso de 

carbono^ (b) para o policristal ferrovac - E^^^^, a dependen 

cia é com (0t)̂ '"'" e (0t)'̂ '"'"̂ , (c) para o policristal de molib­

dênio, a dependência é com a raiz quadrada^ "̂"̂^ e (d) para o Nb o 

expoente de (0t) era 0,07 e 0,25 dependendo das condições inici­

ais da amostra^^"'"^. 

Quanto ao efeito da irradiação neutrônica na deforma­

ção plástica do Nb, será interessante rever alguns trabalhos. 
(32) 

Makin e Minter estudando as propriedades mecânicas 
20 2 

do Nb irradiado com nêutrons a um fluxo integrado de 10 n/cm , 

observaram um aumento na induzida pela radiação de cerca de 

26 % e uma redução ou mesmo um desaparecimento na queda do escoa 

mento logo após a a . Eles interpretaram esse resultado em ter 
(16) 

mos do modelo de Holmes . Um dos resultados do presente tra­

balho, é a determinação do efeito da radiação neutrônica sobre o 

monocristal de Nb em duas orientações distintas, como se verá em 

capítulo posterior. Trabalhando extensivamente com Nb policristalino e Nb 
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monocristalino, Tucker^^"^^ e Tucker e colaboradores^"^^^ estuda­

ram o efeito da radiação neutrônica na tensão de cisalhamento 

' 18 2 

desse metal com fluxos integrados até 8x10 n/cm . Consideraram 

de que forma as barreiras presentes no material não irradiado, 

barreiras - U, se combinam com aquelas produzidas pela radiação, 

barreiras - I, a fim de dar a tensão de cisalhamento, t^, obser­

vada. Consideraram dois casos: 

a) as barreiras U e I atuando independentemente: neste caso, a 

tensão de cisalhamento resultante que atua na linha de discor 

dância nas barreiras I no escoamento será T - f^, onde '̂ y é 

a tensão crítica de cisalhamento do material não irradiado. Des­

sa forma a equação I-l fica: 

T - T = (l-ll) 
b., 

onde:Fj. é a força necessária para que a discordância ultrapasse 

a barreira e 

é a distância média entre as barreiras I. Considerando 

que haja n^ barreiras I por unidade de volume, todas com pratica 

mente o mesmo diâmetro, d̂ ., Ij pode ser escrito como: 

S = . (1-12) 

com isso a equação I-ll fica: 

b) as barreiras atuando juntas: neste caso a equação será a mes^ 

ma, porém ¿ será substituído por: 

1 
l = — (1-14) 
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onde:ny é o número de barreiras U por unidade de volume e 

dy o diâmetro de cada uma. 

Nestas condições a equação I-l fica: 

^ 1/2 T = (n^dy + n^dj)-^/^ (1-15) 

onde FQ foi substituída por F, a força efetiva crítica. Desde 

que T = T y quando n^ = O, a equação 1-15 fica: 

2 2 
'̂̂  = •'5 + — 2 < " A ' (1-16) 

b 

Aplicando as equações 1-13 e 1-16 aos dados obtidos 

com amostras irradiadas, verificou-se um melhor ajuste da equa­

ção 1-16 para a extrapolação dos dados de amostras não irradia­

das. Isto sugeriu que as barreiras atuam juntas no impedimento 

do movimento das discordancias. Concluiu-se que há um forte en­

cruamento devido ã interação discordância-barreira com uma força 

tão intensa que obriga as discordâncias a arquearem em torno das 

(17) 

barreiras, conforme o modelo de Orowan 

Um outro detalhe de importância observado é que pareci 

a haver iima correlação do encruamento com os aglomerados de de­

feitos de todos os tamanhos, embora em trabalho anterior, Makin 

e colaboradores^ "̂ ^̂  estudando o cobre haviam concluído que somen 

te aglomerados com diâmetros menores c[ue 50 S contribuíam para o 

encruamento induzido pela radiação. 

Uma forma de se verificar o efeito do tamanho dos aglo 

merados no encruamento induzido pela radiação seria modificar os 

seus respectivos diâmetros. Com este objetivo, Loomis e Ger-

(36) 
ber estudaram o efeito de impurezas de oxigênio nos aglomera 
dos de defeitos e no encruamento do Nb monocristalino irradiado 

^ y 19 2 
com nêutrons com fluxos integrados até 4x10 n/cm . Eles obser-
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varam através de microscopia eletrônica de transmissão, amostras 

de Nb com 185, 68 e 10 ppm de oxigênio que exibiram diferentes 

concentrações e tamanhos de anéis de discordâncias e aglomerados 

de defeitos. Para fluxos integrados de SxlO"*"̂ , 10"'"̂  e 1,5x10"̂ "̂  

2 ^ A 

n/cm , as amostras com maiores níveis de impurezas de oxigênio, 

exibiam maiores concentrações de anéis com menores diâmetros e 

maior tensão de cisalhamento, T ^ . Para todos os níveis de impure 
1/2 

za, a tensão de cisalhamento era proporcional à (0t) até uma 
dose de 3x10 n/cm e aparentemente independente do nível de 

17 18 ^ 2 impureza. Para doses de 3x10 a 10 nêutrons/cm , apresen 

tou uma queda que é característica da operação dos sistemas de 

18 18 2 
deslizamentos. Para doses de 10 a 4x10 n/cm , todas as amos­
tras apresentaram uma saturação para T ^ . Finalmente para doses 

18 2 ~ maiores que 4x10 n/cm , apresentou uma variação ^'"^ QI que 

era maior para os maiores níveis de oxigênio. As temperaturas de 

irradiação e das experiências de deformação estavam entre 30 e 

50 °C. Loomis e Gerber interpretaram esses resultados utili­

zando o modelo de encruamento pela rede, alegando que as man­

chas pretas (black spots) e os anéis de discordâncias observa­

dos no microscópio eletrônico eram os agentes do encruamento,is­

to é, as barreiras se opunham aos movimentos das discordâncias e 

que o encruamento induzido pela radiação era principalmente de­

vido aos aglomerados e anéis com diâmetros menores que 70 R, 

Até o presente, o mecanismo de encruamento pelas barre 

iras tem sido plenamente aceito, porém a introdução de impurezas 

no metal ccc, ou mesmo a formação de auto-intersticiais pela ra­

diação (neutrônica ou eletrônica) ã baixa temperatura, por exem­

plo 4,2 K, tem suscitado uma controvérsia quanto à natureza do 

mecanismo de deformação também ã baixa temperatura. A controvér­

sia se refere ã questão se o mecanismo de deformação é de nature 

za intrínsica ou extrínsica. O mecanismo de natureza extrínsica 
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atribui a maior parte da dependência deformação-temperatura às 

impurezas residuais, enquando que o mecanismo de natureza intrín 

sica sugere que o rápido aumento no encruamento à baixa tempera­

tura resulta de uma alta resistência inerente à rede cristalina, 

aos movimentos de discordâncias em hélice. Esta resistência se-

(37) 

ria provocada pela presença das barreiras de Peiris-Nabarro 

ou ainda pelas conversões termicamente ativadas de discordân­

cias helicoidais dissociadas de configurações presas (sessile) 

para livres (glissile). 

Essa controvérsia surge porque há dois conjuntos de 

resultados experimentais que parecem apoiar ambas as conclusões: 

a) a introdução de átomos auto-intersticiais pela irradiação com 

elétrons à baixa temperatura ou de átomos intersticiais estra 

nhos no ferro, produz um efeito de amolecimento c[uando deformado 

à baixa temperatura (77 K) que é altamente dependente da orienta 

ção do eixo de tensão^ "̂ '̂ "̂ ^ ̂  , b) a introdução de átomos intersti. 

ciais estranhos de um único tipo no Nb, produz um efeito contrá-
. ^ ' ^ (40,41) rio, isto e, um encruamento 

(42) 

Nagakawa e colaboradores^ , examinaram as diferenças 

entre os mecanismos de deformação à baixa temperatura do Fe e Nb 

objetivando contribuir para a resolução dessa controvérsia. Eles 

realizaram experiências de tensão-deformação a 30 K para amos­

tras de Nb com duas orientações distintas do eixo de tensão 

[441] e [941] , respectivamente, irradiadas com elétrons de 2 

1 7 ' 2 >. 

MeV e fluxo integrado de 3,1x10 elétrons/cm à temperatura me­

nor que 30 K. Com a interpretação das curvas de tensão-deforma­

ção e análise morfológica das superfícies dos cristais de Nb,con 

cluíram que as diferenças observadas entre os seus dados experi­

mentais para o Nb e os do Fe obtidos na literatura devem ser ex­

plicados em termos da consideração dos sistemas de deslizcimentos. 
Um "sistema de deslizamento" é comiomente representado 
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pela direção e pelo plano no qual uma discordancia desliza quan-

o cristal está sob tensão mecânica. Por exemplo: um deslizamento 

de uma discordância no plano (101) na direção [lll] é represen­

tado por (101) [illj . 

O amolecimento do Fe, induzido pela irradiação ou ain­

da pela introdução de intersticiais estranhos deve ser explicado 

pelo fato de que o Fe se deforma pela operação de um sistema de 

deslizamento primário caracterizado por (101) [lll] com fator de 

Schmid igual a 0,499. Por outro lado, o encruamento observado pe 

la introdução de átomos intersticiais no Nb, pode ser explicado 

pela operação de um sistema de deslizamento anômalo caracteriza­

do por (110) p-ll] com fator de Schmid igual a 0,244, apesar da 

existência de um sistema primário (101) [lll] com fator de Sch­

mid igual a 0,499. 

4. Interação entre discordâncias móveis e defeitos (a-

qlomerados de defeitos e anéis de discordâncias). 

4.1. Observação de defeitos por MET-microscopia eletrô 

nica de transmissão. 

A utilização de fontes de radiação tais como reatores 

nucleares de pesquisa, aceleradores de partículas (van de Graff, 

ciclotrón. Microscópio Eletrônico de Alta Voltagem, etc.) na in­

trodução de defeitos nos materiais através dos mecanismos de da­

nos de radiação, tem exigido a utilização de novos métodos de es 

tudo além daqueles já tradicionais tais como experiências de ten 

são-deformaçao, resistividade, propriedade magnética, microsco­

pia ótica, microdureza, etc. Essa exigência tem sido atendida 

com a utilização do I4ET na observação e análise direta dos de­

feitos produzidos, não somente por irradiação, mas também por 

processos mecânicos e térmicos. 

Em 1959, esse método de estudo foi utilizado pela pri-
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meira vez na observação direta dos danos de radiações em Al, Cu 

^ ^ ^ ( 4 3 , 4 4 , 4 5 ) _ 

Os tipos de defeitos mais comumente observados numa es 

trutura cristalina através do microscópio eletrônico são: A) a-

glomerados de defeitos, B) anéis de discordancias, C) discordan­

cias, D) falhas de empilhamento, E) cavidades e F) bolhas de gás. 

A) Usualmente, os aglomerados de defeitos aparecem co­

mo pontos pretos na tela fosforescente do microscópio. Em alguns 

metais, podem ser observados após irradiação, enquanto que em ou 

tros, eles somente se desenvolvem após um período de tratamento 

térmico posterior à irradiação. Aumentando-se a temperatura ou o 

tempo de recozimento, os pontos escuros desaparecem e em seus lu 

gares se desenvolvem anéis de discordancias ou até mesmo cavida­

des e falhas de empilhamento. Os aglomerados de defeitos têm es­

trutura muito complexas, principalmente quando criados pela irra 

diação. Eles resultam da aglomeração de lacunas e ou interstici­

ais até atingir um tamanho qu.e possa ser resolvido pela MET. Es­

sa aglomeração é influenciada por um número de fatores, tais co­

mo a temperatura de irradiação, a pureza do material, o próprio 

material, etc. 

Chen e colaboradores^ observando os aglomerados de 

, 19 2 

defeitos em Nb irradiado com nêutrons até 0t = 8x10 n/cm , 

E > 0,1 MeV, dividiram-nos em Aglomerados de Defeitos Pequenos -

ADP e Aglomerados de Defeitos Grandes - ADG. A natureza dos ADG 

foi determinada como sendo intersticial com a aplicação da técni 

ca da troca de sinal de (g.b)s, onde g e o vetor de difraçao, b 

é o vetor de Burgers do aglomerado e s é a distância da esfera 

de Ewald ao ponto da rede recíproca que dá a reflexão (s é para­

lelo ao feixe de elétrons). A atribuição do vetor de Burgers aos 

ADG, somente foi possível após um tratamento térmico entre 350 e 

500 °C no qual eles se convertem de aglomerados para anéis de 
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discordancias simples. 

B) Os anéis de discordancias consistem principalmente 

da aglomeração de lacunas ou intersticiais. No microscópio ele­

trônico, eles aparecem tendo uma estrutura bem definida. Quando 

atingem dimensões que podem ser resolvidos, apresentam-se real­

mente como anéis. Por outro lado, se as dimensões forem menores 

que 50 R ou menos, eles aparecem como estruturas caracterizadas 

pelo contraste preto-branco, O que distingue um aglomerado de de 

feito de um anel de discordância quando suas dimensões são meno­

res que 50 S, é exatamente esse tipo de contraste. Há dois tipos 

básicos de anéis: a) anel deslizante (slip loop), quando o vetor 

de Burgers que o caracteriza está no plano do anel e b) anel 

prismático (prismatic loop), quando o vetor de Burgers é normal 

ao plano do anel. Anéis que se apresentam em estruturas mistas, 

geralmente é referido na literatura simplesmente como "anéis 

prismáticos". Com a aplicação da teoria de contraste de difra­

çao desenvolvida por Hirsch e colaboradores^^^^ é possível a de­

terminação da natureza dos anéis de discordâncias - lacunar ou 

intersticial. A natureza cristalográfica de um anel de discordân 

cia e completamente caracterizada pela sua normal, n, do plano 

do anel e pelo seu vetor de Burgers, b. O anel será do tipo lacu 

nar se (n.b) > O e do tipo intersticial se (n.b) < O. 

C) As discordâncias do tipo hélice (ou helicoidal) e 

cunha, aparecem no microscópio eletrônico como linhas escuras re 

tas, curvas, quebradas e mistas. A determinação do vetor de Bur­

gers de uma discordância, é feita com a utilização da aplicação 

de um dos resultados da teoria de contraste de difraçao. De acor 

do com essa teoria, a discordância é invisível na tela fosfores­

cente do microscópio eletrônico quando as imagens são obtidas pa 

ra certos valores do vetor de difraçao g para os quais g.b = 0. 

D) As falhas de empilhamento, são defeitos caracteriza 
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dos pelas regiões do cristal em que os planos adjacentes não es­

tão numa relação cristalográfica correta, e, devido a isso, de­

finem interfaces na estrutura cristalina do material. Essas in­

terfaces aparecem nas imagens do microscópio eletrônico como es­

truturas constituídas por conjuntos de linhas paralelas. 

E) As cavidades (voids), são volumes vazios existentes 

no seio do material. São agregados de lacunas que atingem dimen­

sões volumétricas discerníveis pela MET. As lacunas se aglomeram 

preferencialmente sob a ação de impurezas gasosas (hélio) e cres 

cem à supersaturação lacunar que é causada pela forte atração de 

intersticiais próprios para as discordâncias. As cavidades apare 

cem nas imagens do microscópio eletrônico como regiões claras. 

F) Um dos danos provocados pela irradiação do material 

com nêutrons é o átomo de hélio como resultado da reação nuclear 

(n,ct). Devido à baixa solubilidade do He nos materiais, este se 

aglomera constituindo as bolhas de He. As bolhas de He aparecem 

como pontos claros na tela do microscópio eletrônico. 

4.2. Canais de discordâncias. 

Os "canais de discordâncias", são regiões planas lim­

pas de defeitos,observadas no interior dos metais (irradiados 

ou temperados) deformados. 

Antes da observação de aglomerados de defeitos pela 

MET, Cottrell^^^^ propôs que a deformação plástica de metais ir­

radiados poderia ocorrer pelo deslizamento inicial de discordân­

cias varrendo alguns dos obstáculos criados pela radiação, fazen 

do com que a passagem de outras discordâncias do mesmo plano de 

deslizamento fosse facilitada, resultando assim uma avalanche 

de deslizamentos bem localizados. A primeira confirmação experi­

mental direta de que os aglomerados de defeitos são removidos 

dos caminhos das discordâncias deslizantes foi feita por Green-
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field e Wilsdorf ̂"̂ ^ ̂  em monocristais de cobre irradiado com nêu-

0 trons e deformado. A confirmação da existência de canais de dis­

cordancias em cobre irradiado foi feita por Seeger̂ '''̂ ^ que suge­

riu a correspondência entre os canais observados através de MET 

e as marcas dos traços de deslizamentos observados nas superfí­

cies das amostras através do microscopio ótico. 

Há muito tempo que se reconhece que a deformação plás­

tica nos metais irradiados tende a se concentrar em bandas de 

deslizamentos distintas, separadas por regiões não deformadas. 

Essas bandas são constituídas por conjuntos de linhas de desliza 

mentos que correspondem aos planos da estrutura cristalina em 

que se dá os deslizmentos. Essas "marcas", foram observadas não 

somente nas superfícies de amostras de cobre, mas também no 

Al^^°^, Fê -̂"-̂ , Mo^^^^ e Nb^^^^. Por exemplo, Wechsler e colabo­

radores ̂ "̂̂ ^ verificaram através de microscópio ótico que enquan­

to o Nb monocristalino não irradiado e deformado apresentava uma 

distribuição uniforme das linhas de deslizamentos, o mesmo mate­

rial irradiado até um fluxo integrado de 4,2x10"^^ n/cm^ a 90 °C, 

apresentava conjuntos de linhas (bandas) separados por regiões 

não deformadas. Em quase todas as observações de canais de dis­

cordâncias pela MET, os traços do plano no qual um canal está 

contido são consistentes com os traços do plano de deslizamento 

observados nas superfícies por meio de microscopia ótica. Em al 

gumas situações, a identificação das orientações cristalográfi­

cas dos planos dos canais é feita com o auxílio da teoria de con 

( 54) 

traste de difraçao para determinar o vetor de Burgers da dis 

cordância móvel. Como o vetor de Burgers deve estar no plano do 

canal, a sua determinação e os traços do plano, determinam univo 

camente os índices desse plano. A teoria do contraste de difra­

çao prevê que discordâncias para as quais g.S = 0 (g, vetor de 

difraçao é"b, vetor de Burgers) terão contrastes invisíveis ou 
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fracos. Assim,é possível determinar b, com a obtenção de micro­

grafias para vários vetores de difraçao g de um mesmo campo de 

observação.Um exemplo da identificação de canais de discordânci­

as é encontrado no trabalho de Tucker̂ "̂ "̂ ^ onde um arranjo trian­

gular de canais de discordâncias é identificado usando-se três 

vetores de difraçao g. Com g = [ o i l ] e g = [ l l o ] , as discordân 

cias apresentam-se bem visíveis, g.b O, enquanto que com 

g = LlOlJ elas são quase invisíveis, g.b = 0. Considerando-se 

também o fato de que no Nb se tem a direção <111> muito bem iden 

tifiçada como sistema de deslizamento, e que a direção dos tra­

ços dos planos na superfície da amostra (determinada pela difra­

çao) era <112> os três planos dos canais foram caracterizados co 

mo planos ÍIIO) cujas normais estão no plano (111) que era a 

superfície da amostra. 

Esse método de identificação dos canais se aplica tam­

bém para o caso de monocristais, porém, como se verá neste traba 

lho, a determinação dos índices dos planos dos canais para mono­

cristais é mais simples porque se conhece de antemão a disposi­

ção cristalográfica dos planos na amostra. 

Os canais de discordâncias têm sido observados em mui­

tos metais irradiados ou temperados. Para metais irradiados, tem 

, ^ (12,49,55,56,57) ^ (52,58,59) „ (51,60) se por exemplo, o Cu , o Mo , o Fe 

e o ĵ-ĵí 31,33,61) ^ para os metais temperados, pode-se citar por 

^^(62,63) ^ (64) 
exemplo, o Al^ ' e o Au ̂  

4.3. Mecanismos de Interação; discordâncias móveis-de-

feitos. 

De acordo com Smldt^^^^, o processo completo de forma­

ção de canais de discordâncias deve envolver os seguintes fato­

res: mecanismo de iniciação do canal, eliminação dos aglomerados 

de defeitos e encruamento ou outro processo que finaliza o desen 
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volvimento do canal. 

4.3.1. Iniciação do canal. 

Agumas considerações a respeito do problema de inicia­

ção das bandas de deslizamento em materiais irradiados foram fei 

tas por Makin e Sharp^^^^. Este mecanismo sugere que as discor­

dancias deslizantes (gliding dislocations) surgem de simples a-

néis de discordancias que atuam como fontes ao se expandirem de 

acordo com o modelo de fontes de discordancias do tipo Frank-

Read. Makin e S h a r p c o n s i d e r a r a m que para o anel se expan­

dir é necessária uma tensão dada por: 

Gb 8 N m 
T = + (1-17) 

2r b 

onde: G é o módulo de cisalhamento, b é o vetor de Burgers, r é 

o raio do anel, N e o número de obstáculos (aglomerados) idênti­

cos por unidade de área que cortam o plano de deslizamento, 3 é 

um fator que dá conta da efetividade da interação; B = i se to­

dos os obstáculos são efetivos e m é a tensão de resistência de 

cada obstáculo. O primeiro termo do segundo membro da equação 

1-17 corresponde à tensão necessária para manter o anel em exis­

tência devido ã linha de tensão e o segundo termo é a tensão por 

unidade de comprimento de linha de discordância necessária para 

superar a força de resistência dos obstáculos. 

Um empilhamento de discordâncias se forma,a medida que 

mais anéis são produzidos pela fonte. Esse empilhamento exerce u 

ma tensão de reação dada por nGb/2r sobre a fonte. Os autores 

mostraram que para o Cu o número de discordâncias num empilhamen 

to cresce rapidamente tão logo o primeiro anel tenha se expandi­

do o suficiente para que o segundo anel surja. A tensão se apro-

1/2 
xima assintoticamente de gN ^ m/b até que o empilhamento se for-
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me, depois cai rapidamente. Seus cálculos mostram que uma vez 

que a tensão necessária para fazer com que o anel atravesse o 

campo de obstáculos seja atingida, o empilhamento se forma quase 

que imediatamente e se expande para tensões decrescentes. O tra-

( 66) 

balho de Makin e Sharp fornece subsídios que favorecem a ado 

ção do modelo de encruamento pela rede (lattice hardening). Por 

meio deste modelo, os autores mostram que os defeitos dispersos 

produzem todas as características de deformação que antes eram u 

sadas como evidências para o modelo de encruamento pelas fontes 

(source hardening). 

4.3.2. Eliminação dos aglomerados de defeitos. 

Um mecanismo de remoção dos aglomerados de defeitos se 

ria aquele no qual a discordância arrastaria para as bordas do 

canal os aglomerados que encontrasse durante o seu movimento.Mas 

o conjunto de observações experimentais tem indicado que a dens¿ 

dade, o tamanho e a distribuição dos defeitos perto das margens 

do canal são praticamente os mesmos em regiões afastadas do ca­

nal ̂ ^^'^^^ . Uma excessão é o trabalho de Bapna e colaborado-

res^^^\ onde foi observado para o caso do ouro temperado, uma 

densidade de pequenas falhas de empilhamento tetraédricas na á-

rea deformada próxima da parede do canal maior do que nas regiõ­

es afastadas do canal. Outra excessão mais recente é encontrada 

(68) 

no trabalho de Loomis e Otero , onde os canais, limitados pe­

la superfície da amostra, apresentam uma alta densidade de anéis 

alinhados ao longo da intersecção dos planos dos canais com as 

superfícies da amostra. 

Um outro tipo de mecanismo supõe uma aniquilação 

dos aglomerados de defeitos de certa natureza por outros de natu 

(67) 

reza oposta , por exemplo: lacuna e intersticial. Se os aglo­

merados forem de natureza intersticial, por exemplo, eles seriam 
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aniquilados pelas lacunas criadas durante o movimento de discor­

dancias. Este processo parece ser duvidoso em vista da observa­

ção de canais no cobre irradiado e deformado a 4 K, onde a difu­

são atômica é mínima. 

4.3.3. Interação discordância-anel de discordancia. 

Talvez uma atenção maior tenha sido dispensada aos mo­

vimentos nos quais a discordância, no seu movimento, interage 

com um anel para incorporá-lo em sua estrutura ou para convertê-

lo numa configuração que o permita deslizar para fora da área do 

canal, ou ainda para alterar sua forma a fim de facilitar o seu 

desaparecimento. Surgiu uma hipótese de que um anel com vetor de 

Burgers tendo a mesma direção do vetor de Burgers da discordân­

cia pudesse ser parcialmente incorporado na discordância, porém 

como salientou Sharp^^^^ este mecanismo não daria conta de expli^ 

car o desaparecimento dos anéis cujos vetores de Burgers são in­

clinados ao plano de deslizamento. 

A figura 1-6, representa um tipo de interação entre u 

ma discordância e um anel incompleto proposta por Strudel e Wash 

burn^^^^ para o caso de uma rede cfc. Neste caso, o anel não se 

encontra no mesmo plano da discordância. O vetor de Burgers da 

discordância é DB = a/2 [ l l o ] e o do anel é ¿d = a/3[lll]. Nes­

sa interação é formada uma discordância parcial com vetor de Bur 

gers dB = a/6[ll2] que completa a interação com o anel gerando 

um segmento helicoidal com vetor de Burgers DB de acordo com a 

equação Dd + dB = DB. O resultado final dessa interação é que 

a discordância apresenta secções espirais e o anel é destruído. 

Este modelo de interação explica perfeitamente os dados experi­

mentais obtidos para o Al temperado a partir de 658 °C, onde se 

observa longas discordâncias com segmentos de espirais e regiões 

'• (70) 
desprovidas de aneis 
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Discordancia Helicoidal 

Fig.1-6. Interação entre uma discordancia e um anel 

incompleto (ver texto), segundo Strudel e 
w -ux. (70) Washburn 
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Um outro sistema de interação para metais cfc, foi pro 

posto por Foreman e Sharp^^"^^. A figura 1-7, ilustra o processo 

de remoção do anel. O resultado final da interação é que o anel 

ficou incorporado à discordância que continua seu movimento,dei­

xando atrás de si uma área limpa. 

Finalmente há um mecanismo bem diferente daqueles aci­

ma propostos. Tucker e colaboradores^propõem que a remoção 

dos aglomerados de defeitos e dos anéis seja devida a um aqueci­

mento local proveniente da energia de deformação plástica. Para 

Nb, calcularam um aumento na temperatura de cerca de 80 °C, que 

é insuficiente para aniquilar os defeitos, se o calor for consi­

derado distribuído uniformemente pela amostra. Se, por outro la­

do, o calor devido à deformação, for liberado preferencialmente 

sobre os aglomerados, o que os autores acham provável, as ampli­

tudes de vibrações térmicas dos átomos que constituem os defei­

tos aumentaria consideravelmente e, consequentemente, haveria um 

êxodo dos átomos dos aglomerados de defeitos que faria com que 

estes desaparecessem. 

4.3.4. Experiências de deformação "in-situ" no MET. 

Uma das técnicas mais apropriadas para o estudo e ob­

servação direta do comportamento das discordancias e o seu efei­

to sobre as propriedades mecânicas dos sólidos é a deformação 

"in-situ" no MET, utilizada neste trabalho. No entanto, o nume 

ro de trabalhos publicados relativos ao uso desta técnica, é 

muito reduzido, mesmo em se tratando do uso de microscópio de 

100 kV. Apenas com.o exemplo, pode-se citar o trabalho de Ve-

'{12) 

sely no qual ele observa que a escolha do sistema de desM 

zamento não só depende da orientação do eixo de tensão, como 

também da orientação da superfície da amostra (monocristal de 

Mo) deformada "in-situ" num MET de 100 kV. Ele conclui que os 
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(a) 

D / 

(c) 

(b) 

(d) 

Fig.1-7. Quatro estágios de interação de uma dis­

cordância D, com um anel,A. As linhas sec­

cionadas representam a configuração prévia. 

Em (a) a discordância corta o anel e forma 

junções estáveis J = A + D em dois pontos 

da intersecção (b). O deslizamento de ambas 

as partes do anel permite que as junções 

cresçam até juntarem-se e se estenderem em 

torno da metade do anel (c), o que minimiza 

a energia tanto para o anel como para a diŝ  

cordância. As duas metades do anel deslizam 

e juntam-se devido a atração entre elas (d). 

O anel é aniquilado e a discordância conti­

nua seu movimento. A discordância é suposta 

ser quase reta localmente, de modo que sua 

linha de tensão exerce uma força bem pequena 

sobre o anel durante a interação. Conforme 

Foreman e Sharp (71) 
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sistemas de deslizamentos mais efetivos são aqueles nos quais 

os anéis de discordâncias perdem facilmente as suas componentes 

helicoidais para a superfície, deixando as componentes em cunha 

se propagarem através da amostra. 

Devido a esse resultado importante, Vesely sugere que 

a lei de Schmid para a tensão de cisalhamento máxima resolvida 

seja corrigida por lom fator sen 5 quando se considera os siste­

mas de deslizamentos em amostras muito finas. Dessa forma, a lei 

de Schmid passa a ser escrita como: 

V = sen6cos6cosX (1-18) 

onde: V é o fator que determina a probabilidade de atuação do 

sistema de deslizamento, 

6 é o ângulo entre o vetor de Burgers,b, da discordância e 

a normal N da superfície da amostra, 

e é o ângulo entre o vetor de Burgers S e o eixo de tensão 

X é o ângulo entre a normal ao plano de deslizamento e o 

eixo de tensão. 

Quanto ao uso do Microscópio Eletrônico de Transmissão 

de Alta Voltagem (METAV), nas experiências de deformação "in-si-

(59 73) 

tu", tem-se os trabalhos de Campany e colaboradores^ ' . No 

primeiro trabalho, os autores descrevem a técnica, a preparação 

de amostras e os primeiros resultados da deformação "in-situ" pa 

ra o monocristal de Mo. Nestes resultados, observaram que partí­

culas de carbeto de molibdênio atuam como fontes de discordânci­

as e que estas, de acordo com Vesely, perdem suas componentes he 

licoidais para a superfície e as componentes em cunha movem-se 

rapidamente para as margens da amostra. Observaram também que 

discordâncias helicoidais com vetor de Burgers na mesma direção 

do deslizamento não desaparecem na superfície e suas velocidades 
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ao longo da amostra é cerca de seis vezes menor que as velocida 

des das discordancias em cunha. 

No segundo trabalho, estes autores confirmam os resul 

tados de Vesely observando que as interações entre as dis­

cordancias durante a deformação é altamente dependente da geome 

tria da amostra. 

Os trabalhos mais recentes da deformação "in-situ" no 

METAV, são de Johnson e Hirsch^^^^ e de Hanamura e Jesser^^^^.O 

último refere-se à deformação "in-situ" do aço inoxidável tipo 

316 irradiado com nêutrons e implantado com hélio. O objetivo e 

ra estudar o efeito dessas irradiações nos modos de propagação 

de trincas do material sob deformação. 

O trabalho de Johnson e Hirsch^^'^^ refere-se à defor­

mação "in-situ" no METAV de monocristais de Cu irradiado com 

^ 18 2 
nêutrons a um fluxo integrado de 10 n/cm , E > 1 MeV. 

Até o presente, os únicos trabalhos publicados a res­

peito da deformação e irradiação "in-situ" no METAV de monocris 

tais de Nb com as orientações [941] e [44l] podem ser vistos 

nas referências 68, 75 e 76. Neste sentido, o presente trabalho 

pretende ser também uma contribuição. 

5. Danos de radiação com elétrons. 

5.1. Aspectos experimentais. 

Nesta parte, a atenção sera focalizada numa das alter­

nativas de irradiação à disposição do pesquisador em danos de ra 

diação. Trata-se da utilização do METAV como fonte de irradia­

ção cuja utilização na simulação dos processos de danos de radia 

ção iniciou a cerca de quinze anos^^^^. 

As vantagens da utilização do METAV para os estudos de 

danos de radiação são: a) alto fluxo de elétrons,e portanto, al-

ta taxa d̂ e deslocamento atôm.ico (10~ dpa/s comparada com 10~ 

CO , : : , ^--7-. zzi 
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dpa/s num reator nuclear), b) geralmente se tem deslocamentos a-

tômicos simples (sem cascatas), c) observação "in-situ" de nucle 

ação e crescimento de defeitos secundários e d) controle relati­

vamente fácil das variáveis experimentais, tais como a orienta­

ção da amostra, a tanperatura, a energia e o fluxo. 

Um conhecimento preciso das condições experimentais no 

METAV, é essencial, embora apareçam dificuldades tais como: a) 

fluxo, cuja medida pode apresentar erros devidos a não uniformi­

dade do feixe de elétrons, b) taxa de deslocamento. As equações 

de danos de radiação requerem o conhecimento da energia limiar 

de deslocamento atômico, T^, que pode ser facilmente medida pela 

voltagem de limiar. No entanto, T^ varia e nem senpre é óbvio 

qual valor se deve usar. Este problema é muito mais sério quando 

o material estudado é uma liga metálica, porque os T^'s dos ele­

mentos da liga são diferentes, c) efeito de superfície. O efeito 

de folhas finas, onde as superfícies são sumidouros dominantes,é 

bem conhecido. Condições volumétricas podem ser simuladas efetu-

ando-se irradiações e observações em áreas bem grossas, d) prepa 

ro da amostra. As amostras devem ser preparadas cuidadosamente a 

fim de evitar a introdução de defeitos pela deformação origina­

da durante o manuseio das mesmas. 

5.2. Efeitos básicos da irradiação com elétrons. 

5.2.1. Processo de deslocamento atômico. 

A energia máxima transferida numa colisão elástica 

frontal de um elétron de energia E, massa m e momento p, com um 

(78) 
átomo de massa M é dada por 

(2p)2 
T = (1-19) 

2M 

Como os elétrons têm velocidade próxima da velocidade 
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da luz,c, pela cinemática relativística tem-se: 

p^c^ = E(E + 2mc^) (1-20) 

combinando-se as equações 1-19 e 1-20, segue-se que: 

2E(E + 2mc^) 

'•max' —2 <^-21) 

Me 

Para colisões nas quais há um ângulo 9 entre as dire 

ções do elétron incidente e do átomo atingido, a energia tran£ 

ferida será dada por: 

O próximo passo é estabelecer um critério para que ha­

ja o deslocamento atômico. Uma suposição grosseira, mas útil, é 

considerar o átomo preso axi sua posição na rede cristalina, n-um 

poço de potencial quadrado e isotrópico de profundidade T^. 

é a energia de limiar para que haja o deslocamento 

atômico. Para T T̂ .- não haverá a criação de defeito, se, por 

outro lado T > T^, a probabilidade de criação de defeito é 1. 

Este modelo bem simples, foi introduzido por Kinchin 

(79) 

e Pease e serve perfeitamente para o caso em que se usa o 

"microscópio eletrônico como fonte de irradiação, onde as energi­

as transferidas pelos elétrons, T , dificilmente são tais que 
max 

provoquem deslocamentos secundários. Nestas condições, o número 

total de deslocamentos produzidos por choque primário de energia 

T, é: 

N(T) = , para T > 2T, (1-23) 

2^d 
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Para energias transferidas T > T^, a concentração de 

deslocamentos produzidos ou pares de defeitos criados, por según 

do, é dada pela taxa de deslocamentos P = 0 S , onde 0_ é o 

fluxo de elétrons e a secção de choque para deslocamento atô­

mico durante a irradiação eletrônica. Oen^^*^^, utilizando cálcu­

lo computacional, tabelou os valores de tanto para os núcleos 

pesados como para os mais leves. A secção de choque para vm 

choque primário no Nb irradiado com elétrons de 900 keV, é de 

cerca de 70 barns^®^^. 

Após um tempo de irradiação, t, o dano é expresso por: 

D = í^e^e^' (1-24) 

que é usualmente referido em unidades de deslocamento por átomo, 

dpa (displacement per atom). Dano de radiação = 1 dpa, signify 

ca que em média cada átomo da estrutura cristalina foi deslocado 

pelo menos uma vez. 

5.2.2. Defeitos puntiformes. 

As variações das concentrações de átomos intersticiais 

, e de lacunas, C^, num regime de irradiação constante,são da 

das por^^^^ 

dC 
— - = P(l-C )(1-Z. C )-Z. (M.+M )C.C 

V XV v' IV 1 v' 1 V 
dt 

-M C C -Z M C C (1-25) 
V sv V va V sa V 

dc 
= P(l-C )(1-Z. C )-Z. (M.+M )C.C 

^ v'^ IV V xv^ X v' X V 

-^ia^^i^sa^i (̂ -2̂ ) 
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Os primeiros termos correspondem às taxas de produção 

de defeitos que contribuem para a migração livre com os defeitos 

que escapam de uma recombinação espontânea caracterizada pelo nú 

mero de posições de captura Z^^. Os segundos termos são as taxas 

de desaparecimento de defeitos puntiformes pela aniquilação mú­

tua devido à migração de intersticiais e lacunas com mobilidades 

e M^, respectivamente. Os terceiros termos representam o esca 

pe de cada defeito para as superfícies da amostra, onde a efeti­

vidade das superfícies como sumidouros para cada tipo de defeito 

é representada por C^^ e C^^. Os quartos termos são os desapare­

cimentos de cada defeito devido aos crescimentos de anéis de 

discordâncias do tipo intersticial, onde C , é a concentração 
sa 

de posições atômicas nos deslocamentos dos anéis e Z. , e Z. os 

números de posições de capturas em torno de uma posição atômica. 

5.3. Aglomerados de defeitos puntiformes. 

5.3.1. Aglomerados de intersticiais quando as lacunas 

são imóveis. 

A formação e crescimento de aglomerados de interstici­

ais ou anéis de intersticiais durante irradiação à baixa tempera 

tura, onde as lacunas são imóveis, podem ser explicados pela con 

sideração de dois mecanismos básicos: a) a nucleação homogênea e 

b) a nucleação heterogênea. De acordo com o primeiro mecanismo, 

o intersticial migra segundo a equação 

f. = f exp(—^)exp( i—) (1-27) 
° k kT 

onde: f = freqüência de salto, 

f^= freqüência vibracional natural, 

S^= entropia de migração. 
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= energia de migração, 

k = constante de Boltzmann e 

T = tanperatura absoluta. 

Essa migração do intersticial se dá até que ele seja: 

1) aniquilado por uma lacuna ou 2) preso por outro intersticial, 

formando um embrião de um anel ou 3) incorporado a um anel, oca­

sionando o seu crescimento ou 4) absorvido por uma discordância. 

No começo da irradiação, antes que haja a nucleação dos anéis,os 

processos (1) e (2) predominam, enquanto que no fim da irradia­

ção, quando se tem um grande número de anéis e lacunas, os pro­

cessos (1) e (3) são dominantes. Há inclusive a possibilidade de 

se ter um estágio transitório de nucleação após o qual não se 

tem mais nucleação de anéis e os que estiverem presentes simples 

mente crescem pelo mecanismo (3). Esta possibilidade, é confirma 

da neste trabalho. 

O segundo mecanismo envolve além das considerações do 

primeiro mecanismo, o encontro dos intersticiais migrantes com a 

queles presos em impurezas. A mesma teoria pode ser aplicada pa­

ra o caso do segundo mecanismo, porém modificando-se a taxa de 

migração do intersticial considerando-se o tempo que ele fica 

preso na impureza. 

5.3.2. Aglomerados de intersticiais quando as lacunas 

são móveis. 

Em contraste com o que foi descrito acima, as lacunas 

são móveis num regime de alta temperatura.Uma conseqüência im­

portante em que se ton lacunas e intersticiais em difusão acele­

rada durante a irradiação a alta temperatura, é que os estados 

de equilíbrio de suas concentrações são atingidos em um tempo 

bem mais curto do que o tempo de um experimento. Os fenômenos 

mais importantes que ocorrem du'rante uma irradiação a alta tempe 
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ratura são os seguintes: a) crescimento de anéis de discordânci­

as e de cavidades, b) migração de lacunas para as superfícies e 

c) escalada (climb) de discordâncias. 

O processo de crescimento de cavidades é fortemente de 

pendente, ou controlado, pelo crescimento dos anéis e pela esca-

(78) 

lada de discordâncias que atuam como sumidouros para os in­

tersticiais preferivelmente às lacunas. Uma vez ocorrida uma nu­

cleação de lacunas, formando um aglomerado, este cresce até às 

dimensões de uma cavidade. 

Não é objetivo deste trabalho o estudo da formação e 

crescimento das cavidades, embora estes fenômenos sejam importan 

tes para as caracterizações mecânicas dos materiais. 
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CAPÍTULO II 

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL 

1. Preparação de amostras. 

1.1 Crescimento de monocristais. 

Niobio policristalino na foima de varetas cilíndricas 

de diâmetro 5 mm foram adquiridas do I-IRC (Materials Research Cor 

poration) com dados de análise fornecidos pelo fabricante mos­

trando que as impurezas principais eram 40 ppm em peso de C e 

250 ppm em peso de Ta. Estas varetas policristalinas foram fundi 

das num forno de fusão por zona por feixe de elétrons na Divisão 

de Materiais dos laboratórios de Argonne National Laboratory-ANL. 

Durante a fusão, o vácuo era de 1 a 2x10"^ torr e a velocidade 

de varredura era de 25 cm por hora. As impurezas gasosas e as im 

purezas metálicas de baixo ponto de fusão foram num certo grau 

removidas. Obteve-se como resultado dessa fusão, várias varetas 

cilíndricas monocristalinas com diferentes orientações cristalo­

gráficas. Escolheu-se por meio da difraçao de raios X, duas vare 

tas que apresentavam orientações mais próximas daquelas deseja­

das, isto é, o eixo do cilindro paralelo às direções ^441] e 

9̂41[J respectivamente. 

Essas duas varetas foram utilizadas como sementes para 

o crescimento de outros monocristais de mesma orientação. Muitas 

interrupções foram necessárias no sentido de se alinhar a orien­

tação da vareta com as orientações desejadas. Este alinhamento, 

era feito pelo dobramento das varetas conforme os ângulos de des 

vios que se obtinha pela difraçao de raios X. A velocidade utili 

zada para esta segunda fase de obtenção dos monocristais era de 

18 a 21 cm por hora. A orientação final dos monocristais estava 

dentro da faixa de ± 1 ° daquelas de [[441] e ^941] . 

( rr\7-:•-• • •• •• • . ' • • r : T., „ . . - - -
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1 . 2 . Preparação de amostras para deformação. 

As barras monocristalinas foram em seguida cortadas em 

pedaços de aproximadamente 15 mm. Cada pedaço, foi cortado em 

fatias de aproximadamente 0 , 6 5 mm de espessura, com o auxílio de 

uma máquina de corte com discos de carborundum. Esse fatiamento 

é subseqüente à definição da orientação obtida pela difraçao de 

raios X a fim de que se tenha as superfícies mais largas parale­

las aos planos ( l I O ) e ( 1 2 l ) para os monocristais [ ] 44 l ] e ^941^ 

respectivamente. As fatias foram depois cortadas até uma largu­

ra de 3 mm e logo após encaminhadas para a máquina de eletro-e-

rosão a fim de se obter a forma final apropriada para deforma­

ções tanto na máquina Instron quanto "in-situ" no METAV. A figu­

ra II - l , ilustra a forma geométrica e dá as dimensões das amos­

tras. 

As amostras foram polidas mecanicamente com o auxílio 

de lixas n^ 600 até que a espessura se reduzisse a 0 , 5 mm e de­

pois químicamente até à espessura de O,2 mm numa solução de uma 

parte de ácido fluorídrico (HF) para uma parte de ácido nítrico 

(HNO^). Assim a espessura ficou reduzida para menos da metade da 

espessura original e, como foi revelado pela difraçao de raios X 

todas as deformações introduzidas durante o corte (fatiamento) 

foram removidas. As amostras de Nb de orientações ^441 ] e []94l[] , 

serão representadas por Nb [ [44l] e Nb|^94l3 , respectivamente da­

qui para diante. 

As figuras II-2 e II-3, ilustram as difrações de raios 

X, as projeções estereográficas e os esquemas geométricos obti­

dos a partir delas para as amostras de Nb£441j] e Nb[[941] respeç 

tivamente. Relativamente à disposição geométrica dos planos nes­

sas amostras, a tabela II - l dá uma lista de fatores de Schmid pa 

ra os sistemas de deslizamentos possíveis e a figura II-4, um es 

quema de como eles são calculados. 
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4 5 « -

.4 5 mm • 

15 mm 

• 3 mm-

t 
1,5 mm 

_JL 

0 , 2 mm 

a) Forma e dimensões das amostras de Nb monocristalino 

para deformação na máquina Instron. 

0,2 mm 

• 4 mm-

b) Forma e dimensões das amostras de Nb monocristalino 

para deformação "in-situ" no METAV. 

Fig.II-l. Forma geométrica e dimensões das amostras de 

Nb monocristalino para deformação na máquina 

Instron e "in-situ" no METAV. 
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C-''/q_44l] 

(a) 

Eixo de 

Ten são 

[441] 

(b) 

Fig.ll-2. Determinação dos planos cristalográficos da amos­

tra Nb{]44l3- (a) Difraçao de ralos X, (b) proje­

ção estereográfica e (c) representação esquemática 

da amostra com a disposição dos planos de desliza 

mentos. 
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941 

(a) 

Eixo de 
Tensao da 
Amostra 

[940 

(b) 

Fig.II-3. Determinação dos planos cristalográficos da amos­

tra Nbr94l3. (a) Difraçao de ralos X, (b) proje­

ção estereográfica e (c) representação esquemáti­

ca da amostra com a disposição dos planos de des-

1 i '7̂m£ir̂-í-/̂c! 
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(f = F/A 

Normal ao 
Plano de -— 
Deslizamento 

Plano de desli­
zamento 

I 

Área, A 

F , Força de 
Cisalhamento 

F^ = FCOS0 

Direção de Deslizamento 

Tensão de Cisalhamento 

= F^/A' =O^cos0cos9? 

COS Gcoslp = Fator de 
Schmid 

Fig. II-4 Determinação do Fator de Schm.id para 
um monocristal. 

TABELA II-l. 

Lista dos fatores de Schmid para os possíveis siste­

mas de deslizamentos. 

Nb{[941" 

cm: ] SDP [111] SDC [111] [III] 

P(lOl) 0,499 C(lOl) 0,470 (110) 0,351 (211) 0,212 

P(112) 0,437 C(2lÍ) 0,432 (211) 0,325 (110) 0,205 

(2Î1) 0,425 (112) 0,398 (121) 0,286 (101) 0,162 

(011) 0,255 A(lIO) 0,296 (lOl) 0,215 (151) 0,144 

A(lIO) 0, 244 (01Ï) 0,158 (011) 0,141 (112) 0,070 

(121) 0,006 (121) 0,079 (1Î2) 0,040 (OlI) 0,042 

Nb[44l] 

[11Î] SDP [111] SDC [lll] [III] 

P(112) 0,500 

P(lOl) 0,435 

(011) 0,433 

(Î21) 0,250 

(2ll) 0,245 

A(lIO) 0,000 

C(112) 0,387 

C(lOl) 0,337 

(OlI) 0,332 

(Í2l) 0,192 

(2ÎI) 0,191 

A(lIO) 0,000 

(110) 0,149 

(121) 0,140 

(2ll) 0,126 

(011) 0,093 

(lOl) 0,056 

(Il2) 0,022 

(IIO) 0,100 

(2II) 0,093 

{Vil) 0,079 

(lOl) 0,062 

(Oll) 0,037 

(Il2) 0,014 

SDP-Sistema de Deslizamento Primário, 

SDC-Sistema de Deslizamento Conjugado, 

P-Plano de Deslizamento Primário, C-Çonjugado e A-Anômalo. 

CO: , : : : : . ;GO DE E;: , L. i_ II., • j s 



50 

Essas orientações, Nb[94l] e Nb[44l] , foram seleciona 

das devido aos comportamentos mecânicos de deformação distintos 

observados. Para o Nb[94l], o sistema de deslizamento mais obser 

vado é o ( l l0)[lll]], apesar de seu fator de Schmid ser menor do 

que o do sistema de deslizamento primário (101)[lllJ. Devido a 

este fato, o sistema ( l l 0 ) [ l l I 3 é chamado de sistema de desliza 

mento anômalo. Por outro lado, para o Nb[44l], o comportamento 

mecânico é o esperado. 

1.3. Tratamentos térmicos. 

1 . 3 . 1 . Desgaseificação. 

As impurezas intersticiais N, O, H e C produzan um e-

feito considerável no comportamento mecânico dos metais ccc.Após 

o crescimento dos cristais na fusão por zona, estes intersticia­

is ainda apresentam concentrações típicas entre 100 e 1 . 0 0 0 ppm 

atômicas e, como é sabido, os experimentos típicos de irradiação 

produzem defeitos puntiformes intrínsicos com uma faixa de con­

centração de somente 1 a 1 0 0 ppm atômicas. Portanto, se se dese­

ja obter informações a respeito do efeito das lacunas e dos auto 

intersticiais produzidos pela irradiação em materiais como o Nb, 

é absolutamente necessário reduzir o nível das impurezas inters­

ticiais ao menor valor possível. 

Pelo aquecimento a alta temperatura em alto vácuo, po­

de-se remover essas impurezas, pois elas possuem alta pressão de 

vapor e baixo ponto de fusão em relação aos do material a ser pu 

rificado. 

Na figura II-5, tem-se uma representação esquemática 

da interligação dos equipamentos utilizados para o tratamento 

térmico. As amostras foram soldadas a ponto umas às outras atra­

vés de pequenos pedaços de tântalo de alta pureza e dispostas en 

tre os terminais elétricos no interior da câmara, conforme ilus-
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Medidor 

de Alto 

Vacuo 

Espec t rómet ro 

de M a s s a 

Q u a d r u p o l a r 

Fonte de 

A l i m e n t a ç ã o 

N i t r o g ê n i o 

G a s o s o 

Bombo 

Rototor i a 

rom etro 

B o m b a s d e 

A d s o r ç ã o 

I n f r a - v e r m o l h o M e d i d o r 

de 

Tempera tura 

Fig.II-5. Representação esquemática das interliga­

ções entre os equipamentos utilizados no 

tratamento térmico das amostras. 



52 

Tânta lo 

Detalhe de 

D i spo s i p a o 

d a s Aní>ostra s 

F l a n g e 

C a r a d a s 

A m o s t r a s 

A m o s t r a s 

N iob io 

M o n o c r i s t a l i n o 

G r a m p o 

C o n e c t o r 

C e r m e t 

Fig.II-6. Representação esquemática da câmara e disposi­

ção das amostras para o tratamento térmico. 



53 

tra a figura II-6. Após fechada a câmara, com a utilização de 

juntas de cobre, iniciava-se o vácuo com a bomba de vácuo rota­

tória sem óleo, até um valor de pressão de ~ 10"''" torr. Em segui 

da, preenchia-se as bombas de adsorção com nitrogênio líquido e, 

atingido o equilíbrio térmico, o vácuo era de ~ 10~^ torr. A es­

sa pressão, abria-se lentamente a válvula da bomba iónica que fi 

cava ininterruptamente ligada, mantendo uma pressão de ~ lO""*"̂  

torr. A válvula da bomba iónica era totalmente aberta quando a 

~ —6 ~ 

pressão atingia 5x10" torr. Nessa situação, fazia-se o aqueci­

mento (bake-out) de toda a câmara, com o auxílio de resistências 

colocadas nas paredes externas a uma temperatura de aproximada­

mente 100 °C a fim de remover todas as moléculas de ar ou água 

condensadas nas paredes internas do sistema durante a montagem 

das amostras. Após 12 horas de aquecimento e a uma pressão de 

-9 

~ 10 torr, desligava-se as resistencias e fazia-se uma refrige 

ração com água que circulava no exterior da câmara e, ao mesmo 

tempo, ligava-se a bomba de sublimação de titânio. A uma pressão 

de 6x10""^^ torr, começava-se o aquecimento das amostras por pas­

sagem de corrente contínua através das mesmas. A temperatura era 

monitorada com o auxílio de um pirómetro infravermelho. O aque­

cimento era feito lentamente, a fim de se evitar um aumento brus 

CO da pressão. A 1.200 °C e à pressão de 5,8x10"^ torr, injeta 

va-se oxigênio ultrapuro por meio de uma válvula de vazão con­

trolada até à pressão de 5x10"^ torr durante 15 minutos. Fechava 

se a vávula e mantinha-se a temperatura a 1.200 °C durante uma 

hora. A essa temperatura, o oxigênio migra para o interior da a-

mostra, combinando-se com os intersticiais C, N, H, etc, com a 
—8 ' 

pressão caindo para 8xl0~ torr. Após esse recozimento, iniciava 

se a desgaseificação elevando-se a temperatura até 1.900 °C len­

tamente, a fim de prevenir um aumento brusco da pressão. A pres-
~ /• —7 ~ 

são total subia até - 10~ torr. A pressão parcial devida à li-
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beração dos gases da amostra era medida e registrada por um es­

pectrómetro de massa quadrupolar. Seus valores cobriam a faixa 

de ~ 10"^ torr no início da desgaseif icação até ~ lO""̂ *̂  torr no 

final da desgaseificação. 

Ein algumas experiências de desgaseif icação, mediu-se a 

pressão parcial devida a apenas ao O. Seus valores cobriam a fai 

xa de ~ lO"'''̂  a ~ lO"'̂ ''" torr. Esses valores de pressões parciais 

são dependentes da quantidade de amostras montadas no sistema. A 

figura II-7 ilustra uma curva de desgaseificação do Nb[441]. Ob­

serva-se nessa figura que para se obter uma pressão parcial devi 

da ao O, praticamente constante, era necessário um recozimento 

com duração de aproximadamente 2 horas. 

Após a desgaseif icação, a corrente que aqpjecia a amos 

tra era desligada. A temperatura caía de 1.900 °C à temperatura 

/ —8 —9 

ambiente e a pressão total caía de 2xl0~ torr para 5x10" torr. 

A temperatura ambiente e antes de se abrir a câmara, injetava-se 

oxigênio ultrapuro até que a pressão se elevasse a 5x10" torr. 

O objetivo desse procedimento, era formar uma película de óxido 

de niobio que protegia as amostras evitando que as mesmas absor­

vessem gases da atmosfera, principalmente hidrogênio proveniente 

da umidade do ar. 

Feita a injeção de oxigênio, fechava-se a válvula da 

bomba iónica, desligava-se a bomba de sublimação de Ti e injeta­

va-se nitrogênio gasoso para que a pressão subisse à pressão at­

mosférica e, em seguida removia-se as amostras. 

1.3.2. Dopagem com 200 ppm em peso de oxigênio. 

Para se obter amostras com 200 ppm em peso de oxigê­

nio, repetia-se todo o procedimento acima descrito, com a dife­

rença de que a amostra era resfriada até 1.200 °C após a desga­

seif icação. A essa temperatura, o oxigênio ultrapuro era injeta 
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0 , 5 1,0 
Tempo de recozimento (h ) 

1.5 

Fig.II-7. Curva de desgaseificação de um monocristal 

de Nb. 
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do até que a pressão subisse para 5xlO~^ torr. Essas condições 

eram mantidas por um período de aproximadamente 15 minutos. 

Esse tanpo de recozimento em atmosfera de oxigênio, é 

~ f (82) 
determinado pela expressão empírica : 

[ d + l,31xlO"2exp(7.150/T,)j.C_.v 
t = - = a_^L_0 (II-l) 

1,29.A.PQ 

onde: C Q = concentração de oxigênio em % atômica, 

V = volume da amostra em cm'̂ , 

' r 2 

A = soma das áreas das superfícies da amostra em cm , 

P Q = pressão total na câmara em torr, 

T = temperatura em K. 

Para transformar ppm em peso para % atômica, usa-se a 

relação: 

5,8xlO"^.C_,(ppm) 
CQ = - - % at. (II-2) 

ppm 

No caso presente, 200 ppm em peso, correspondem a 

0,116 % at. 

O teor de oxigênio para as amostras desgaseifiçadas 

pode ser avaliado utilizando a expressão II-l.Para um recozimen-

— 8 N 

to de 2 h a uma pressão de ~ 1,5x10" torr e à temperatura de 

1.900 °C, a concentração de oxigênio nas amostras desgaseifiça­

das , é de cerca de 10 ppm. 

1.4. Irradiação. 

Parte das amostras foram acondicionadas em cápsulas de 

alumínio puro e em atmosfera de hélio puro. As cápsulas foram in 

troduzidas no dispositivo de irradiação do IPNS - Intense Pulsed 

Neutron Source, denominado de NSF (H2) - Neutron Scattering Fa­

cility (Hole 2) que está esquemáticamente representado na figura 
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II-8. Conforme se vê nessa figura, um feixe de p r o t o n s de 500 

238 

MeV com uma corrente de 8,36 M A incide num alvo de U produ­

zindo um espectro de nêutrons com energia máxima de cerca de 44 
A r 12 2 

MeV. O fluxo instantâneo máximo de 2x10 n/cm s era obtido para 

energias on torno de 1 MeV. Utilizando-se esse fluxo instantâneo 

as irradiações se processaram durante cerca de 75 dias, sendo 

que durante esse período houve muitas interrupções irregulares. 

Com isso as doses (fluxos integrados) obtidas foram: a) f l u e n c i a 

total média para todas as energias do espectro de nêutrons 
18 2 A /• A 

= 1,9x10 n/cm e b) f l u e n c i a média para nêutrons de energia 
17 2 

> 0,1 MeV, = 5x10 n/cm . Para efeito de estudos de danos de 

radiação, as amostras serão referidas como irradiadas até 

0t = 5xlO-'-̂  n/cm^ (E > 0,1 MeV). 

Algumas amostras foram trazidas para o IPEN/CNEN-SP,on 

de foram irradiadas durante 5 meses no reator lEA-Rl. O fluxo 
' 19 2 A integrado médio foi de 1x10 n/cm para nêutrons de energia 

E = 1 MeV. Estas amostras serão referidas como irradiadas até 

19 2 

0t = 10 n/cm (E = 1 MeV). Infelizmente estas amostras não ti­

nham o formato apropriado para os experimentos de tensão-deforma 

ção. Elas foram deformadas apenas para comparar os comportamen­

tos mecânicos e verificar os traços de deslizamentos. Algumas de 

Ias foram deformadas até à quase fratura, afim de se observar 

o modo de fratura, isto é, a relação da direção de fratura com 

as direções dos traços de deslizamentos. As temperaturas de irra 

diações foram as seguintes: 325 K no IPNS e 300 K no lEA-Rl. 2. Experimentos de deformação. 

2.1. Experimentos de deformação na Instron. 

Após as irradiações e um período de um mês, necessário 

para o decaimento radioativo, iniciaram-se as experiências de de 

formação. As deformações foram realizadas na Instron com a utili 
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Fig.II-8. Representação esquemática do local de 

irradiação neutrônica no IPNS-Intense 

Pulsed Neutron Source do ANL- Argonne 

National Laboratory. 
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zação de um dispositivo especial para amostras minúsculas. 

Esse dispositivo foi, posteriormente, fabricado nas oficinas me­

cânicas do IPEN/CNEN-SP e utilizado para a deformação das amos-

19 2 

tras irradiadas com 10 n/cm . Na máquina Instron do MST-Mate­

rial Science Technology do ANL, as amostras foram deformadas à 

taxa mínima de 5x10"'^ mm/s, enquanto que na Instron do IPEN/ 

CNEN-SP, a taxa mxnima de deformação utilizada foi de 8,3x10 

mm/s. As deformações foram realizadas ã temperatura ambiente, 

com excessão de duas delas que foram executadas à temperatura 

do nitrogênio líquido (77 K), para confirmação de um resultado 

(83) 

da literatura 

Após as deformações, todas as amostras foram observa­

das e fotografadas no microscópio ótico Zeiss para o estudo da 

morfologia das superfícies. Para tanto, utilizou-se da técnica 

de interferência de contraste de Nomarski, tanto no ANL quanto 

no IPEN/CNEN-SP. 

2.2. Experimentos de deformação no METAV. 

Para os experimentos que foram executados no METAV, 

representado pela foto da figura II-9, todas as amostras foram 

afinadas até que se obtivesse a transparência aos elétrons (es­

pessura entre 1.000 e 3.500 8) em uma solução de HF + HNO^ na 

proporção de 1:4. No estágio inicial do afinamento, o processo 

consistia em um polimento eletroquímico realizado em temperatu­

ra de 4 °C e tensão contínua de 4 V até que a região de interes­

se da amostra (gauge) se reduzisse à espessura de ~ 0,01 mm. No 

estágio final, a espessura era reduzida químicamente utilizando-

se a mesma solução. As extremidades das amostras eram cobertas 

com um verniz que resistia aos ataques químicos. A figura 11-10, 

ilustra o aspecto final da amostra. 

As amostras assim preparadas, eram montadas em um dis-



60 

Fig.II-9. Microscópio Eletrônico de Transmissão de 

Alta Voltagem - METAV (1,2 MeV),do ANL-

Argonne National Laboratory, onde foram 

realizados os experimentos de deformação 

"in-situ" e irradiações com elétrons de 

energia 900 keV. 

Ei,•Eí^G.A EAR,. SP 
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Região de Interesse 

1 , no centro 
Espessura: ^ ^ próximo às bordas 

Largura: 1000 pm 

Comprimento: 2000 jjm 

Fig.II-lO. Aspecto final de um cristal de Nb para 

observação no METAV, com as dimensões 

aproximadas da região de medida. 
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positivo especial que permitia tracionar e girar a amostra em 

dois ângulos em relação ao feixe eletrônico (double tilt). A fi­

gura 11-11 mostra a foto do dispositivo completo. 

Convém ressaltar que esse dispositivo foi utilizado pe 

la primeira vez nos laboratórios de ANL por ocasião da realiza­

ção deste trabalho, e, devido a isso, foi necessário fazer uma 

calibração do mesmo. Ele foi adquirido da Universidade de Cam­

bridge - Inglaterra. A tração da amostra era feita por meio de 

um pequeno motor situado no próprio dispositivo, cuja velocidade 

e daí a taxa de deformação, era proporcional ã tensão de corren 

te contínua aplicada em seus terminais. A figura 11-12, é o re­

sultado da calibração. Ela representa o deslocamento relativo 

dos dois pinos de fixação da amostra em função do tempo para du 

as tensões diferentes. Nos experimentos de deformação, utilizou-

se de uma tensão de 5 o que dava, conforme o gráfico da figu­

ra 11-12, uma taxa de defoirmação de 2x10"^^ mm/s. Os experimentos 

no METAV, foram de dois tipos: a) observação e deformação de a-

mostras não irradiadas, b) observação e deformação de amostras 

irradiadas com nêutrons e c) utilização do METAV como fonte de 

irradiação por determinados períodos seguidos de deformação. Nos 

dois casos, foram obtidas fotos seqüenciais. As condições de ir­

radiação no caso do item (c) foram: energia dos elétrons = 900 

keV, densidade de corrente de elétrons entre 8,2 e 13,7 A/cm , 

' 19 ' 2 fluxo de elétrons ~ 5x10 elétrons/cm s, taxa de danos de radia 

ção de 1 a 2x10""^ dpa/s e raio efetivo do feixe de elétrons 

~ 2 ym. 
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Fig.11-11. Dispositivo para deformação "in-situ" 

no METAV. 
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T«(npo (min) 

4 0 

Fig-II-12. Curvas de calibração do dispositivo para 

deformação "in-situ" no METAV. A curva 

para 5 Volts, dá uma taxa de deformação 

de ~ 2x10"'^ mm/s e a curva para 3 Volts, 

~ 1x10"'^ mm/s. 
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CAPÍTULO III 

RESULTADOS EXPERIMENTAIS E DISCUSSÃO PRELIMINAR 

III-l. DEFORÎ IAÇAO NA MAQUINA INSTRON 

1. Introdução. 

Neste capítulo, serão apresentados os resultados dos 

experimentos de deformação na máquina Instron, dando-se um des­

taque especial aos efeitos da radiação e da introdução de impu­

rezas (oxigênio) nas propriedades mecânicas do Nb monocristali­

no. A deformação foi executada à temperatura ambiente com a a-

plicação de tensão paralela às orientações [441] e [941] res­

pectivamente. Também serão apresentadas fotografias referentes 

às observações realizadas por meio de microscopía ótica da mor­

fologia das superfícies das amostras. 

A determinação da tensão de escoamento, a^, foi feita 

com a utilização de um critério universalmente adotado que con^ 

siste no seguinte: a tensão de escoamento, o^, é por definição, 

aquela que se obtém traçando-se pelo ponto correspondente a 

0,2 % de defojrmação, uma paralela à região elástica da curva 

tensão-deformação. A intersecção desta paralela com a curva de 

tensão-deformação é a a^. 

2. Curvas de tensão-deformação, oxe . 

A figura III-l, mostra todas as curvas de tensão-defor 

mação obtidas. Nessa figura, observa-se claramente o efeito da a 

dição de oxigênio nas propriedades mecânicas do Nb monocristali­

no. Observa-se que é inferior à 5 kgf/mm^ para as amostras 

desgaseifiçadas (~ 10 ppm em peso de oxigênio), cerca de 7 
2 

kgf/mm para amostras parcialmente desgaseifiçadas (~ 100 ppm de 
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Fig.III-l. Curvas de tensão-deformação para monocristais de Nb 

nas orientações {"4411 e fS^l") . 
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oxigênio) e acima de 10 kgf/mm^ para amostras com 200 ppm de oxî  

gênio. 

A figura III-2, mostra a comparação das curvas de ten­

são-deformação, a x e , para o Nb[441] desgaseificado nas seguin 

tes condições: não irradiado, 0t = O, curva (a), irradiado com 

A 17 2 nêutrons, 0t = 5x10 n/cm , curva (b). Observa-se claramente o 

efeito da radiação neutrônica sobre a a ̂ . Para as condições aci 

ma, as â , determinadas são respectivamente: 2,38 e 3,05 

kgf/mm . Em relação à amostra não irradiada, houve um aumento de 

28 % na cr _ da amostra irradiada. 
C l 

A irradiação também afeta o comportamento mecânico dos 

cristais na região plástica, logo após a a^. Assim, pode-se ob­

servar na figura III-2, que a amostra não irradiada é deformada 

até cerca de 2,5 % sem praticamente perda ou ganho de carga, is­

to é, a tensão permanece constante durante essa deformação. Para 

a amostra irradiada, observa-se uma pequena perda de carga ou es 

coamento até uma deformação de cerca de 1%. Daí, a deformação 

prossegue com a amostra exibindo um encruamento ou ganho de car­

ga, praticamente linear com a deformação até cerca de 8,5 %, con 

forme se vê na figura III-l. Para a amostra Nb[44l]] irradiada 
' 19 2 <• X ~ . 

até 0t = 10 n/cm , o escoamento persiste até ã deformação de 

7,5 %, seguindo-se a partir daí, um leve encruamento que se man 

tém para além dos 12 % de deformação, conforme se vê na figura 

III-l. 

A figura III-3, mostra a comparação das curvas de a x e 

para o Nb[94l[], desgaseif icado nas seguintes condições: não irra 

17 2 

diado, 0t = O, curva (a), irradiado a 0t = 5x10 n/cm , curva 

(b). Para esta orientação, os efeitos da radiação neutrônica so­

bre a o não é tão marcante. Os valores de o determinados 

são respectivamente 3,65 e 4,0 2 kgf/mm . Relativamente ao cr̂  da 

amostra não irradiada, houve um aumento de 10 % no a^ da amos-
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5 + Nióbio [441]. 

a) nôo irradiado. 
b) irradiado a ĵ t = 5Xlo'^ n/cm". 
c) localização no triangulo estereográfico. 

< f (%) 

Fig.III-2. Comparação das curvas de tensão-deformação para 

o Nbr44l"l. 

;../:.L DE E Í : e e : a r.;S.;CL.EAR,SP 
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Fig.III-3. Comparação das curvas de tensão-deformação para 

o Nb[94l3. 
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tra irradiada. 

Com relação ao comportamento na região plástica, a a-

mostra irradiada, exibe xxm. escoamento pronunciado que vai até u 

ma' deformação de 4 % seguida de \m. encruamento que persiste até 

cerca de 11 % de deformaçao,conforme figura III-l. Ainda com re 

19 2 

lação à figura III-l, o Nb£941] irradiado a 0t = 10 n/cm 

também exibe um escoamento até uma deformação de cerca de 8 % 

seguindo-se daí, um leve encruamento que persiste para além de 

12 % de deformação. 

A não inclusão das curvas i e j da figura III-l nas 

figuras III-2 e III-3, respectivamente, deve-se ao fato de que 

os valores obtidos não são para serem comparados. O motivo é 
19 2 

que essas amostras, irradiadas ate uma fluencia de 10 n/cm , 

não possuíam as formas geométricas padrão, conforme especifica 

do na figura Il-la. Além disso, a taxa de deformação utilizada 

na máquina Instron do IPEN/CNEN-SP, era maior do que aquela da 

Instron do ANL, conforme está descrito no capítulo II. 

O objetivo destas deformações era apenas a verifica­

ção do comportamento das curvas ^ x e e a visualização fotográ­

fica das amostras nas condições próximas à fratura. 

Foi constatada uma forte anisotropia para o Nb atra­

vés da dependência de com a orientação da amostra. Conforme 

se pode observar na figura III-l, obteve-se à temperatura ambi­

ente valores de para o Nb [ 4 4 l 3 menores do que aqueles para o 

Nb [ ]94l ] para amostras em todas as condições da figura III-l. 

Este resultado não coincide com os valores encontrados na lite-

ratura para a deformação à baixa temperatura (77 K) 

A fim de comparar as condições experimentais deste 

trabalho com aquelas da referência 83, fez-se a deformação de 

uma amostra de N b L 4 4 l ] e de Nb [941J ambas desgaseifiçadas e 

não irradiadas, à temperatura do nitrogênio líquido (77 K). O 
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resultado está apresentado na figura III-4. Quanto aos comporta­

mentos à baixa temperatura, há uma concordância com aqueles da 

literatura acima referida, isto é, o valor de â , para o Nb [ 4 4 l ] 

é maior que o valor de a ̂  do Nb £ 9 4 l ] . Essa concordância se es­

tende ao comportamento para os valores de tensão após o ̂ , onde 

se observa um escoamento no cristal NbQ44l] e um leve encruamen­

to no Nb [ 9 4 l ] . Os valores numéricos dos de cada uma dessas o-

rientações, diferem ligeiramente daqueles da literatura, o que 

se explica porque as amostras utilizadas eram de forma geométri­

ca diferente. 

A tabela III-2, resxime os resultados obtidos a partir 

das curvas de a x e.. 

TABELA III-2. 

TENSÕES DE ESCOAMENTO, a^. 

NIOBIO MONOCRISTALINO. 

Orientação 

do eixo de 

Tensão. 

Tratamento 

térmico. 

Irradiação 

0t (n/cm^) 

Tensão de esco­

amento, a g 

(kgf/ínm^) 

Aumen­

to na 

-E 
[kgf/mm^] 

[941] D - 3,65 + 0,01 - -
[941] E - 14,5 + 0,1 297 10,85 

[941] D 5x10^^ 4,02 + 0,01 10 0,37 

[941] E 5x10^^ 16,5 0,1 14 2,00 

[441] D - 2,38 + 0,01 - -

[441] E - 10,9 + 0,1 358 8,52 

[441] D 5x10^^ 3,05 + 0,01 28 0,67 

[441] E 5x10^^ 13,3 + 0,1 22 2,40 

D = Desgaseifiçada (~ 10 ppm de oxigênio). 

E = Dopada com oxigênio (200 ppm de oxigênio). 

Obs. ppm em peso. 

r r n h.: •::•• n Ff.'.Fr?-'" A í : r' P A D c 
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Fig.III-4. Deformação de monocristais de Nb de orienta­

ções [44l ] e [94lJ , não irradiado, desgasei 

ficado. Deformação feita na temperatura do 

nitrogênio líquido (77 K). 
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3. Morfología das superfícies das amostras. 

3.1. Traços de deslizamentos dos planos cristalinos. 

A morfologia das superficies das amostras foi examina­

da através de um microscópio ótico Zeiss, utilizando-se da téc 

nica de interferencia de contraste - Nomarski. Para cada amostra 

deformada, fez-se a difraçao de ralos X como aquelas das figuras 

II-2 e II-3. As difrações de ralos X das figuras II-2 e II-3,são 

para amostras recém preparadas,isto é, sem deformação. Isto pode 

ser verificado pela forma dos pontos brancos. Para amostras não 

deformadas, esses pontos devem ser circulares. No caso das amos­

tras deformadas, os pontos brancos eram bem alongados. O princi­

pal objetivo de se fazer uma difraçao para cada amostra era de­

terminar a orientação dos traços de deslizamentos dos planos. 

3.1.1. Niobio [941] , desgaseificado, não irradiado. 

A figura III-5, ilustra uma foto dos traços de desliza 

mentos observados na superficie de uma amostra de Nb[]94l]] desga 

seificada, não irradiada e deformada até ~ 8%. Uma característi­

ca bem comum, é que as linhas de deslizamentos são bem estreitas 

e uniformemente distribuídas ao longo da secção de medida (gauge 

length). Nesta foto aparecem os traços de deslizamentos ao longo 

do plano (lOl) e também ao longo do plano (llo). Os traços cor­

respondentes ao plano (101) são os mais espaçados e quebrados pe 

Ia operação do sistema de deslizamento anômalo (110)[lll]. O sis 

tema de deslizamento (lIO)LllI] determinados pela observação da 

superfície lateral da amostra, é chamado de anômalo^' ̂"̂ ^ ̂  por­

que apesar de possuir um fator de Schmid (0,244) menor do que a-

quele do sistema (101)[lll] (0,499), é o que tem sido observado 

freqüentemente em Nb de orientação do eixo de tensão próximo do 

centro do triângulo estereográfico. 

Deve-se notar também que o plano de deslizamento anôma 
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Eixo de 

Tensão. 

(lio) 

Fig.lll-5. Morfologia da superfície do Nb [ 9 4 l 3 deforma­

do até ~ 8%. 

Amostra desgaseifiçada e não irradiada. 
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lo ( l i o ) é o único plano que contém duas direções de deslizamen­

tos que são respectivamente [ H l ] e C^-^-^!]' sendo a primeira do 

sistema primario e a segunda do sistema conjugado, como se pode 

observar no esquema geométrico da figura II-3c. 

3 .1.2. N i o b i o [ 9 4 1 ] desgaseificado, irradiado até 

0t = 5xlO-'-̂  n/cm^. 

O efeito da irradiação neutronica sobre o N b L 9 4 l ] des 

gaseificado e deformado até cerca de 10 % pode ser visto na figu 

ra III-6. Observa-se que a operação do sistema anômalo não é tão 

uniforme como no caso anterior, porque há algumas faixas onde 

não se vê as linhas de deslizamentos e, aquelas que são visíveis 

não apresentam uma definição como as da amostra não irradiada. 

Observa-sè\ também a propagação da deformação devida ã operação 

do sistema conjugado (10l)[lll] caracterizada pelo aparecimento 

dos traços dos planos ( l O l ) a medida que o ensaio de tensão-de­

formação se processava. A distribuição grosseira e não uniforme 

das bandas de deslizamentos é uma característica da morfologia 

~ (85) 
das superfícies de metais encruados pela irradiação 

3 .1.3. N i o b i o [ 9 4 1 J dopado com 200 ppm em peso de oxi 

17 2 ~ 
gênio, irradiado até 0t = 5x10 n/cm e não ir­
radiado. 

O efeito das impurezas na morfologia da superfície do 

N b L 9 4 l ] dopado com 200 ppm de oxigênio e deformado até ~ 6,5 % 

é evidenciado na figura III-7 para a amostra irradiada com nêu­

trons. Não se observa a operação do sistema de deslizamento con­

jugado. Os traços presentes, referem-se aos planos ( l l o ) . Estes, 

apresentam-se bem ondulados, o que, está relacionado com o encru 

amento induzido pelas impurezas de oxigênio, conforme ilustra a 

(86) 
figura III-l. Bang e colaboradores , observaram que o sistema 
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Direção de propagação 

Fig.III-6. Morfologia da superfície do Nb[941J irradia-

17 2 

da com nêutrons até 0t = 5x10 n/cm . 

Deformado até ~ 8 %. 
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941' 

Eixo de 

ensão. 

0,05 mm 

Fig.III-7. Morfologia da superfície do Nb[94l] dopado 

com 200 ppm de oxigênio, irradiado com nêu 

17 2 

trons até 0t = 5x10 n/cm e deformado a-

té 6,5 %, 
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anômalo praticamente deixa de ser operativo para amostras de Nb 

dopadas com 400 ppm de oxigênio e que para quantidades maiores 

dessa impureza, o sistema primário passa a ser dominante. Para as 

amostras irradiadas, praticamente não se notou nenhuma diferença 

nas superfícies. O efeito do oxigênio é tão intenso que mascara 

os efeitos introduzidos pela irradiação. 

3.1.4. N i o b i o [441] desgaseificado, não irradiado e 

irradiado até 0t = 5x10 n/cm . 

Praticamente não se observou linhas de deslizamentos em 

amostras de Nb[44l],desgaseificad^,não irradiada e deformada até 

2,5 %. Não foi possível de se obter um contraste dos traços de 

deslizamentos, talvez porque a deformação tenha sido pequena. Mes 

mo para as amostras irradiadas e deformadas até ~ 8%, o que se ob 

servava eram traços bem fracos e ondulados, conforme se vê na fo­

to da figura III-8, ampliada 640 vezes, que correspondem aos tra­

ços dos planos (101) ou (112), uma vez que os sistemas de desliza 

mentos (101)[lll] e (112)[lll] possuem fatores de Schmid não 

muito diferentes, conforme se vê na tabela II-l. 

3.1.5. Niobio [441] dopado com 200 ppm em peso de oxi­

gênio, não irradiado e irradiado até 0t = 5x10"^^ 

2 

n/cm . 

A figura III-9, mostra o aspecto da superfície de uma 

amostra de Nb[44l] dopada com 200 ppm em peso de oxigênio não ir 

radiada e deformada até - 6%. Para as amostras irradiadas, o as­

pecto da superfície era praticamente o mesmo. Neste caso, confor­

me se pode observar comparando as figuras III-7 e III-8, as li­

nhas de deslizamentos ainda se apresentam onduladas embora mais 

estreitas, porém numa concentração muito maior. A irradiação neu-

tronica a 0t = 5x10 n/cm , parece não ter alterado muito esse 



79 

'441] 

Eixo de 

Tensão. 

(lOl) ou (112) 

(101) ou (112) 

0,05 mm 

Fig.III-8. Morfologia da superfície de Nb[441] desgasei-

17 2 

ficada e irradiada até 0t = 5x10 n/cm . 

Deformada até ~ 8 %. 
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[441] 
& 

Eixo de 

Tensão. 

0,1 mm 

Fig.III-9. Morfologia da superfície de Nb[44l] do­

pado com 200 ppm em peso de oxigênio,não 

irradiada e deformada até ~ 6 %. 
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padrão. 

3 . 1 . 6 . N i o b i o [ 9 4 1 ] desgaseificado e irradiado até 

0t = lO-"-̂  n/cm^. 

A figura III-IO, ilustra as morfologías das superfícies 

larga (a) e estreita (b) da amostra de Nb [ 9 4 1 J irradiada até 

0t = 10"^^ n/cm^ e deformada até cerca de 30 %. O efeito da irra­

diação neutrônica a essa dose, sobre os sistemas de deslizamentos 

é bem considerável, pois: i) observa-se claramente que entre os 

traços de deslizamentos dos planos, o cristal praticamente não so 

fre deformação, isto é, a deformação não é uniforme, ii) a opera­

ção de deslizamentos cruzados (cross slip), se estende por prati­

camente toda a amostra. 

Com relação ao item (i), pode-se supor que uma vez ini, 

ciado um deslizamento, a tensão de cisalhamento necessária para 

que ele continue operando será muito menor do que aquela necessá­

ria para iniciar novos deslizamentos e, agora relacionado ao item 

(ii), a existência dos deslizamentos cruzados e os seus respecti­

vos alargamentos, parecem indicar uma preservação daquelas regiõ­

es do cristal praticamente não deformada. 

A irradiação neutrônica com este fluxo integrado à tem­

peratura ambiente, não foi suficiente para inibir a operação do 

sistema anômalo, conforme confirmam os traços de deslizamentos 

das superfícies larga e lateral das micrografias da figura III-IO 

comparadas com o esquema geométrico da figura II-3c. 

3.2. Modos de fratura. 

Algumas amostras de Nb monocristalino foram deformadas 

até à quase fratura. O comportamento dos cristais de NbL941] des­

gaseif icado , irradiados ou não, deformados até o início da fratura 

era praticamente o mesmo. O encruamento persiste até praticamente 
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Eixo de 

0,05 mm 

(b) superfície estreita, 

Fxg.III-10. Morfologia das superfícies do Nb[94l] des-
gaseificado e irradiado até 0t = lO'̂ '̂ n/cm̂  
e deformado até ~ 30 %. 

. . r - , — r ."• - A t.-.-.'T' ••'•"AP S p"̂ : 
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uma deformação de cerca de 90 % para as amostras não irradiadas e 

cerca de 75 % para amostras irradiadas, após a qual, segue-se uma 

queda acentuada de carga e então a fratura. 

A figura III-ll, mostra uma micrografia de uma amostra 

19 9 ^ 

de Nb[]94l] irradiada até 0t = 10 n/cm e deformada até à quase 

fratura. Uma análise comparativa das morfologías das superfícies 

larga e estreita mostrou que a direção em que se dá a fratura é a 

quela definida pelos traços dos planos (lOl). Observa-se também o 

aparecimento das linhas correspondentes aos sistemas anômalo e 

primário com encurvamentos próximo da região de ruptura. Este re­

sultado concorda perfeitamente com o observado na figura III-IO, 

onde as linhas correspondentes aos planos (lOl),sistema de desli 

zamento conjugado, aparecem alargando-se para uma deformação de 

30 %. 

Entre as amostras de Nb[44l], o comportamento também,pa 

ra o início da fratura, foi praticamente semelhante. Amostras não 

irradiadas, deformam até praticamente 70 % e amostras irradiadas 

até cerca de 50 %. Porém comparado com o Nb[]94l], a fratura se 

realiza de maneira bem diferente. 

A figura III-12a, mostra que a fratura do Nb[44l] irra-
' 19 "2. f f diado até 0t = 10 n/cm se dá através de um estrangulamento na 

região de interesse. A largura da amostra nessa região, reduz-se 

cada vez mais, à medida que a deformação prossegue. As linhas de 

deslizamentos dos planos (101) ou (112), são estendidas e concen­

tradas na região do estrangulamento. Além disso, elas são encurva 

das de tal forma que na região do estrangulamento ficam quase pa­

ralelas ao eixo de tensão, conforme ilustra a figura III-l2b. 
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traço do plano de fratura 

0,1 nun 

[941] 

Fig.III-ll. Amostra de Nb[94l] desgaseificada e irradia­

da até 0t = lO-"-̂  n/cm^. Deformação até à 

quase fratura. 
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Õ,l mm 

(a) estrangulamento,devido à deformação até 

à quase fratura. 

(101) ou (112) 

(b) representação esquemática das linhas correspon­

dentes aos deslizamientos do plano (101) ou (112) 

que se observa em (a). 

Fig.III-12. Amostra de Nb[44l] desgaseificada e irradia-
1 Q 2 

da até 0t = 10 n/cm . Deformação até ã 

quase fratura. 
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III-2. EXPERIMENTOS "IN-SITU" NO METAV. 

1. Introdução. 

Os resultados dos experimentos executados no microsco­

pio eletrônico de transmissão de alta voltagem, serão apresenta­

dos nesta parte. Estes experimentos consistiram no seguinte: a) 

deformação e observação de amostras irradiadas com nêutrons, b) 

irradiação com elétrons do próprio METAV, seguido de deformação e 

c) irradiação com elétrons do próprio METAV para estudo de cresc^ 

mento de anéis de discordancias. 

As deformações e irradiações no METAV, foram executadas 

em temperatura ambiente, sendo a taxa de deformação de 2xlO~^mm/s. 

2.Deformaçao e observação de amostras irradiadas com 

nêutrons. 

Dos cristais de Nb irradiados com nêutrons até 

17 2 

0t = 5x10 n/cm , somente aquele de orientação [441] desgaseifi 

cado é que pôde ser deformado e fotografado no METAV. Devido aos 

problemas de ordem técnica, não foi possível a obtenção de fotos 

das defoirmações dos demais cristais. Exceptuando-se os cristais 

"441] desgaseificado e irradiado, todos os demais fraturaram an­

tes de se obter qualquer foto. 

2.1. Formação dos canais de discordancias. 

A fig. III-13, mostra a micrografia de uma amostra de 

Nb[44l] desgaseif icada e irradiada com nêutrons até 0t = 5x10"^^ 

n/cm^. Como resultado da deformação, há um intenso movimento de 

discordancias que cruzam o campo visual da amostra de um lado a 

outro, deixando atrás traços paralelos nas superfícies superior e 

inferior. Pode-se supor que a formação desses traços paralelos se 

ja devida à quebra de uma camada de óxido muito fina existente 
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(112) 

(101) 

0,5 pm 

Eixo de 

Tensão. 

[441] 

(112) (lOl) 

Fig..III-13. Deformação "in-situ" no METAV do Nb[44l] desga­

seif icado e irradiado com neutrons até 0t = 

5x10 n/cm . Feixe de elétrons paralelo à 

direção B = [llO] com energia 800 keV. 
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tanto na superfície superior quanto na inferior. A quebra dessa 

camada de óxido seria realizada pelo movimento do ponto de inter­

secção das extremidades das discordancias com as superficies.Esta 

hipótese é confirmada pelo fato de que esses traços desaparecem 

durante o tempo de observação, o que pode ser atribuido a uma no­

va formação de óxido ao longo dos traços. Cada par de traço de­

fine um plano, no qual as discordancias se movem. Esses planos 

são chamados de "planos canais" dos canais de discordancias. 

Como se conhece de antemão a disposição geométrica dos 

planos da amostra em relação ao eixo de tensão, a definição dos 

sistemas de delizamentos é mais simples do que se as amostras fos 

sem policristalinas. No caso de amostras policristalinas, a defi­

nição das direções dos canais de discordancias e dos planos cor 

respondentes é feita, conforme observado por Tucker̂ "̂''̂  e sugeri­

do por W e c h s l e r ^ , utilizando-se da teoria de contraste de di­

fraçao. Isto é feito pela determinação dos vetores de Burgers das 

discordancias. Tal procedimento é necessário porque, como no caso 

das amostras de Tucker, as amostras são deformadas antes do afina 

mento. As bordas dos canais de discordancias não se encontram nas 

superfícies da amostra, antes do afinamento, e, portanto, não têm 

orientação conhecida. 

A definição dos índices de Miller dos planos da figura 

III-13,e conseqüentemente,a definição dos sistemas de deslizamen­

tos operativos, não necessita do critério g.% = O, mas de apenas 

um diagrama de difraçao da área fotografada e do conhecimento da 

orientação do cristal. Os sistemas de deslizamentos determinados 

são: a) dois sistemas primários (112)[lll] e (101)[lll] e b) 

dois sistemas conjugados (Il2)[lll3 e (10l)[lll[]. Estes siste­

mas de deslizamentos, são os mesmos observados nas amostras de­

formadas na máquina Instron, conforme ilustram as figuras III-7 

e III-8. 
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2.2. Observação seqüencial do movimento de discordancia 

durante deformação. 

As figs.III-14,III-15 e III-16,mostram os conjuntos de 

micrografias obtidas em seqüência durante deformação de amostras 

de Nb[44l] desgaseificada,não irradiada (fig.III-14) e irradiada 

até 0t = SKIO""""̂  n/cm2(figs.III-15,III-16) .XS f igs. III-14a, III-15a 

e III-16a,foram atribuidos o instante t - 0. 

Os aglomerados de defeitos presentes nas amostras não 

irradiadas nos primeiros instantes da deformação, são produzidos 

por ocasião do preparo da amostra. Como já foi citado no capítulo 

II, o afinamento inicial das amostras para o METAV era feito por 

meio de polimento eletroquímico e o final por meio de apenas ata­

que químico. Em ambos os processos, a solução química era agitada 

afim de remover as bolhas de gases resultantes da reação química 

do ácido com o metal. A agitação da solução química, produzia mo­

vimentos de vai-e-vem na região de interesse da amostra que aumen 

tava à medida que a espessura se reduzia e, consequentemente, é 

de se esperar que haja uma deformação com produção de discordan­

cias e também de aglomerados de defeitos. Para as amostras irra­

diadas, esta concentração de defeitos soma-se àquela produzida pe 

la irradiação com nêutrons. A formação de aglomerados menores que 

aparecem nos instantes finais de deformação é devida aos movimen­

tos de discordancias e à irradiação com os elétrons do METAV.Este 

aspecto experimental será discutido mais adiante. 

Os deslizamentos ou não das discordancias nessas micro 

grafias, pode ser deduzidos pelas comparações das posições das 

discordancias relativamente a certos defeitos que permanecem está 

ticos durante a deformação. 

3. Interação discordancia-discordancia, discordancia-a­

glomerado e discordância-defeito puntiforme. 
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• 7 ^ 

d) 8 min 

c ) 5 min 

g) 25 min 

e) 16 min f) 22 min 

Energia dos elétrons = 900 keV. 

Feixe dos elétrons // B = [011]]. 

Fig.III-14. Micrografias obtidas em seqüência durante deforma­

ção "in-situ" de Nb[44l] não irradiado. 

E e F, discordâncias, c - aglomerado. 
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Fig.111-15. Seqüência de micrografias obtidas du­

rante deformação "in-situ" no METAV 

para o Nb[44l]] irradiado com nêutrons 

17 2 

até 0t = 5x10 n/cm . O feixe de elé-

era paralelo à direção [ l l o ] . 

Observe-se a remoção do aglomerado de 

defeitos f. 
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d) 50 8 

••V 

,r ' 

hj 1QÜ s 

[ 1 1 1 ] 

B ~ [lIO] 

E = 800 keV 

Fig.;III-16. Seqüência de micrografias obtidas durante deformação 

"in-situ" no METAV referente à amostra de Nb[441] ir 

17 2 
radiada com nêutrons até 0t = 5x10 n/cm . 
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3.1. Interação discordancia-discordancia. 

Como resultado da deformação e conseqüente movimento 

das discordancias é possível a observação das interações entre as 

discordancias. A foto da figura III-13,foi obtida com o principal 

objetivo de se definir os planos que contém os canais de discor­

dancias, porém, mesmo nessa única foto, pode-se inferir que há u-

ma interação entre as discordancias A e B, por exemplo, que resul 

ta no impedimento de seus movimentos, pelo menos até o valor da 

tensão aplicada por ocasião da obtenção da foto. 

Uma observação mais nítida da interação discordancia-

discordancia, é obtida no conjunto de micrografias da figura 

III-14.A discordância E,encontra-se ancorada pelas suas extremida 

des e é impedida de deslizar-se apesar de a amostra estar sob ten 

são, conforme se pode observar pela passagem de inúmeras discor­

dâncias pelo campo visual. O seu tamanho é reduzido a medida que 

outras discordâncias a atravessam. Finalmente, ela é aniquilada 

por uma avalanche de discordâncias conforme se vé na fig.III-14f e 

III-14g. Embora essa descrição do aniquilamento tenha sido corro­

borada pela observação direta e mais detalhada durante a manipula 

ção do METAV, há também a hipótese da contribuição à aniquilação 

devida a interação discordância-defeito puntiforme, sendo estes 

produzidos pelas passagens das discordâncias e também pela irra­

diação com os elétrons do próprio METAV. 

3.2. Interação discordancia-aglomerado. 

Voltando ã fig.III-13, pode-se inferir que há uma inte 

ração entre as discordâncias Ç e D com os aglomerados a e b res­

pectivamente, cujo resultado é um impedimento no movimento das 

discordâncias. Uma interação semelhante é vista na fig.III-14a e 

III-14d, onde a discordância F perm.anece totalmente parada no a-

glomerado ç, apesar da aplicação de tensão mecânica. 
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A Figura .111-15,ilustra uma interação entre a discordan­

cia G e os aglomerados d, e e f. Inicialmente G encontra-se presa 

pelo aglomerado d. É possível verificar um arqueamento, de acordo 

com o modelo de Orowan̂ '''̂ ^ já referido no capítulo II, da discor­

dancia G CTi torno de d, à medida que a deformação prossegue. U-

ma vez ultrapassada a barreira d, a discordância G passa pelo gru 

po de aglomerados e, como se eles não existissem. A hipótese é 

que os aglomerados e estão fora do canal de G, isto é, eles estão 

em outro planos. Nas figs.III-15 b,c,d e e, a discordância G se 

aproxima do aglomerado f. Na fig. III-15f, observa-se que G arras 

tou o aglomerado f, o que pode ser visto pela sua ausência e pelo 

arqueamento da parte de G próxima de f. A discordância H encontra 

se totalmente ancorada pelos aglomerados de defeitos em todas as 

micrografias. O aumento na concentração dos aglomerados de diâme­

tros menores que se observa nessas micrografias, será discutido 

depois. 

A fig. III-16, ilustra uma outra interação entre a dis­

cordância L e os aglomerados de defeitos i, j, 1 e m. A discor­

dância L arqueia em torno de i. e ultrapassa-o sem removê-lo. L 

interage com os aglomerados j. e 1 removendo-os. Ela interage tam­

bém com o grupo de aglomerados m produzindo uma pequena discordân 

cia, como se pode verificar na figura III-16h. 

3.3. Interação discordância-defeitos puntiformes. 

Os defeitos puntiformes são classificados como aqueles 

que possuem dimensões da ordem de grandeza da célula elementar. 

Com estas dimensões, eles não podem ser resolvidos pela MET e,con 

sequentemente, não se pode observar diretamente uma interação en­

tre discordâncias e defeitos puntiformes senão pelas suas conse­

qüências. Assim, o que se pode observar diretamente são os resul-

tados desse tipo de interação. 
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As experiencias de deformação "in-situ" foram realiza­

das utilizando elétrons de energia 800 e 900 keV. Essas energias 

são bem superiores do que a energia dos elétrons (~ 600 keV) que 

produzem a transferência da energia mínima para o deslocamento de 

(87) 

um átomo de Nb da sua posição (~ 24 eV)^ O motivo de se ter 

usado aquelas energias é porqpae não se conseguia a transmissão 

dos elétrons (a não ser muito próximo das bordas da amostra) com 

energia inferior a 600 keV. O objetivo era observar as interações 

em regiões mais espessas da amostra, a fim de minimizar os efei­

tos das superfícies. 

Nas figs.III-14,III-15 e III-16, pode-se observar clara 

mente um aumento na concentração de pequenos aglomerados que apre 

sentam contraste branco-preto, sendo portanto classificados como 

anéis. Uma característica extremamente importante é o alinhamen­

to desses anéis ao longo das direções de deslizamento das discor­

dâncias. A fig. III-17, é uma ampliação da fig. III-15f para ilus 

trar melhor o alinhamento dos anéis e sua alta concentração nas 

regiões onde houve a passagem de grande çpaantidade de discordânci. 

as. Assim observa-se que a faixa X da fig. III-17 é caracterizada 

por uma grande concentração de anéis, enquanto que essa concentra 

ção é bem pequena na faixa Y. Como se pode observar, esse alinha­

mento dos anéis se dá na intersecção dos planos das discordâncias 
(68) 

com os planos das superfícies. De acordo com Loomis e Otero , 

estes anéis foram identificados como sendo de natureza intersti­

cial e suas formações são atribuídas ás interações entre as dis-^ 

cordâncias deslizantes e os defeitos puntiformes criados pela ir 

radiação tanto neutrônica como eletrônica. 

No caso da fig. III-14, a amostra Nb[44l] não irradia­

da, tem-se uma exposição aos elétrons mais longa que para as figs. 

IJI-15 e III-16. Os defeitos puntiformes neste caso, seriam os 

produzidos pelos elétrons somente. Estes defeitos puntiformes,são 
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1 m 

Fig. ril-17. Ampliação da fig. III-15f para destacar a dife­

rença entre as concentrações de anéis nas regiões 

X e Y. Na região X houve a passagem de grande 

número de discordancias. 
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arrastados pelas discordâncias em movimento e são aglutinados pa­

ra formar os pequenos anéis que são deixados pelas extremidades 

das discordâncias ao longo das intersecções dos canais com as 

superfícies. 

Para as amostras irradiadas com nêutrons até 

17 2 > 0t = 5x10 n/cm , correspondentes às figs.iii_i5 e III-16,a ex 

posição aos elétrons é bem pequena e, portanto, os anéis que apa 

recém alinhados, são devidos essencialmente à aglutinação feita 

pelas discordâncias dos pequenos aglomerados de intersticiais cri 

ados pela irradiação neutrônica cujas dimensões são tais que não 

podem ser resolvidos pela MET. 

A irradiação neutrônica cria núcleos de intersticiais 

que desempenham o papel de sumidouros para os intersticiais cria­

dos pelos elétrons. Isto pode ser confirmado pelo crescimento de 

aglomerados, conforme se vê na fig..III-16a-h, que fará parte de 

uma discussão posterior. 

As figs.III-18a e III-18b,ilustram este modelo da inte­

ração da discordância-defeito puntiforme e a conseqüente forma­

ção dos anéis alinhados. 

3.4. Fontes de discordâncias. 

Uma outra informação extremamente importante refere-se 

à atuação de grandes aglomerados como fontes de discordâncias.Cam 

(59) 

pany, Loretto e Smallman , observaram que partículas de carbe­

to de molibdênio, numa experiência de deformação "in-situ" de mo­

nocristal de molibdênio, atuam como fontes de discordâncias. Nes-

sentido, o que se observa na fig.III-15, é que os aglomerados h 

e 2 atuam como fontes de discordâncias à medida que a deformação 

se processa. Comparando a fig. III-15c com a fig. III-15d,obser 

va-se por exemplo que o aglomerado h, emite a discordância J à me 

dida que a tensão mecânica é aplicada. Este fato foi observado i-
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• • 7- ' * • 
• , *t ''V' * * ' ' 

intersticiais 
(a) Amostra não irradiada. 

intersticial 

aglomerado 

(b) amostra irradiada com nêutrons. 

Fig. III-18. Representação esquemática da aglutinação de 

defeitos puntiformes produzida pela passagem 

da discordância D̂ ,̂ amostra não irradiada e 

da discordância D^, amostra irradiada com 

nêutrons 
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numeras vezes, porém não foi possível a obtenção de fotos seqüen­

ciais, porque por ocasião da experiência, tentou-se filmar atra­

vés de vídeo-tape,não somente este fenômeno, mas também os dema­

is fenômenos de interação descritos acima. A reprodução no apa­

relho de video-tape foi de péssima qualidade, não sendo possível 

qualquer resolução. 

4. Utilização do METAV como fonte de irradiação. 

4.1. Observação da irradiação com elétrons e deforma­

ção do Nb[94l]. 

A fim de suprir a falta de dados a respeito da deforma­

ção de amostras de Nb[94l] irradiadas com nêutrons, efetuou-se u 

ma experiência de irradiação com os elétrons do próprio METAV du­

rante 1 hora, seguida de uma deformação de amostras de Nb[94l] 

não irradiadas. A energia dos elétrons era de 900 keV com uma 
2 

densidade de corrente entre 8,2 e 13,7 A/cm . Essa densidade de 

corrente proporcionava um fluxo por unidade de tempo de aproxima 

19 2 —3 damente 5x10 e/cm s. A taxa de dano era de ~ 1,3x10 dpa/s. 

A fig. III-19, mostra uma série de micrografias obtidas 

em seqüência enquanto se fazia a irradiação com o feixe de elé­

trons na direção B ~ [11^] e g = QlOl]; A foto (a) dessa figura 

representa a situação da amostra no instante inicial da irradia­

ção. Nela se observa um grande número de discordâncias que são 

produzidas no cristal devido aos processos de afinamento e manu­

seio da amostra. Essa concentração é da ordem de lO''"̂  discordân­

cias/cm^. Para o aumento utilizado de 31.500 vezes e condições de 

difraçao g = [lOl] nessa foto, não se observa outros defeitos nas 

regiões entre as discordâncias, excepto alguns anéis de discordân 

cias esparsos, tais como os anéis 1, 2 e 3, por exemplo. 

O que se observa nas fotos seguintes são os efeitos da 

irradiação eletrônica sobre as discordâncias, sobre os anéis de 
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Fig. .111-19. Seqüência de micrografias obtidas durante 

irradiação com elétrons a 900 keV segun-

a direção [lll] . A irradição durou cerca 

de 1 hora. A micrografia (i), foi obtida 

quando aplicou-se uma tensão mecânica. 

O monocristal correspondente é o Nb[94l], 

desgaseificado e não irradiado com nêu­

trons. 
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discordâncias e tambán sobre os inúmeros defeitos que antes da 

irradiação não eram observados. A foto (d), serviu para medir o 

raio efetivo do feixe de elétrons. O raio efetivo já foi citado 

no capítulo II, como sendo de ~ 2 ym. 

A discordância M, por exemplo, de aparência reta, pas­

sa a adquirir a forma espiral a medida que os defeitos puntifor­

mes migram para ela. Esse mecanismo de alteração da discordância 

é chamado de "escalada" (climb). As discordâncias que adquirem 

essa forma de espiral devido ao mecanismo de escalada, são as de 

' (88 89) A caráter helicoidal ' . A discordância N é de caráter misto. 

Após alguns minutos de irradiação (cerca de 10 minutos), a dis­

cordância N perde sua componente, provavelmente helicoidal, pa­

ra a superfície devido às tensões internas produzidas pela irra­

diação e se transforma numa discordância de caráter em cunha pu­

ra, O. O anel de discordância 1, também de caráter misto, tor 

na-se uma discordância de caráter em cunha,P, quando perde sua 

componente helicoidal para a superfície. 

O fato de que as demais discordâncias de caráter heli­

coidal não deslizarem para a superfície, está ligado à direção 

dos seus vetores de Burgers. Estas discordâncias certamente têm 

vetores de Burgers numa direção tal que a correção sugerida por 

'(72)^ (72) Vesely é sen 5 < 1. De acordo com Vesely , as discordânci 

as mistas em amostras muito finas (para as quais há um ângulo 6 

entre a normal fí da superfície da amostra e o vetor de Burgers 

b), quando sob a ação de tensão mecânica, perdem suas componen­

tes helicoidais para a superfície da amostra, ficando a componen 

te em cunha, livre para deslizar. Isto acontece quando a corre 

ção aos fatores de Schmid para amostras finas for sen5~ l,o que 

ocorre provavelmente para a discordância N e o anel 1. 

Após 16 minutos de irradiação (fig.III-19b), há o apare­

cimento de uma concentração extremamente grande de pequenos aglo 
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merados que se tornam alongados na direção [lOl] / isto é, suas 

projeções na micrografia têm a direção [lOl]. 

Após aproximadamente 1 hora de irradiação, a região ir 

radiada fica extremamente alterada, isto é, danificada. Decidiu-

se então focalizar uma região onde se tem a presença de discor­

dancias afetadas pela irradiação e de discordancias que não ha­

viam sido afetadas, e aplicar uma tensão mecânica. O resultado, 

encontra-se na micrografia i da fig. III-19. Sob a ação da ten­

são mecânica, as discordâncias não afetadas pela irradiação, R, 

S,T,U,V,W e X, deslizam livremente nos planos de deslizamentos 

anômalo (110), enquanto que as discordâncias afetadas pela irra­

diação, N,0,Q, permanecem paradas. Um deslocamento posterior do 

foco para outras regiões próximas à região irradiada, mostrou um 

comportamento semelhante. 

A comparação entre os comportamentos das discordâncias 

nessas duas situações, fornece uma evidência do efeito da irra­

diação sobre o comportamento mecânico do material. A região irra 

diada fica encruada pela presença dos defeitos e das tensões in­

ternas induzidas pela irradiação. 

Quanto ao eieito da irradiação sobre os anéis de dis­

cordâncias, pode-se observar um crescimento ã medida que a irra 

diação eletrônica se processa na direção [lII], Os anéis 1,2 e 3̂  

da fig. III-19 já referidos, apresentam uma taxa de crescimento 

de 23 ± 3 nm/dpa o que corresponde a 1,8 ± 0,2 nm/min, pois a 

uma taxa de dano de 1,33x10""^ dpa/s, tem-se que 1 dpa = 12,53 mi 

nutos de irradiação. 

A fig. III-20 mostra os gráficos de D x dpa para os a-

néis 1. e _2 da fig, III-19, onde D é o diâmetro maior do anel. A 

não coincidência das curvas é devida aos valores iniciais dos 

diâmetros dos anéis. 

As taxas de crescimento de anéis de discordâncias 
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Monocristal Nb[94l]. 

Determinação da Taxa de Crescimento 
de anéis. 
Referente a figura III-19 

Irradiado com feixe próximo ã direção ClÍÍJ 
Anel 1 
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Fig. 111-20- Determinação da taxa de crescimento de anéis para o 

Nb[94lJ desgaseif icado, não irradiado com neutros e 

irradiado no METAV a 900 keV, fluxo = 5X10''"^e/cm^s. 

A taxa de crescimento para os anéis foi de 

23 ± 3 nm/dpa = 1,8 - 0,2 nm/min. 
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são dependentes da direção de irradiação o que pode ser comprova 

do comparando-se os resultados obtidos através da seqüência de 

micrografias da fig.III-21 para o Nb[[94l3 sendo irradiado numa 

direção próxima de [012] / onde se mediu a variação dos diâme­

tros externos de alguns anéis. A curva da fig. III-22 é a varia 

ção de D para o anel 4 em função do dpa. O valor da taxa de cres 

cimento é 19 ± 1 nm/dpa que é cerca de 17 % menor do que para 

a irradiação na direção [lII]. 

Para o Nb[44l] irradiado com nêutrons, Loomis e Otero 

determinaram um valor aproximado de 3,6 nm/min para a irradiação 

ao longo da direção [llO]. Esse valor é o dobro daquele obtido 

para a direção [lll] do Nb[94l3 não irradiado com nêutrons.Pro 

vavelmente, além da dependência com a direção de irradiação, a 

irradiação eletrônica facilita a aglomeração dos defeitos cria­

dos pela irradiação neutrônica. 

Além disso, este último valor (3,6 nm/min) foi determi 

nado após a deformação "in-situ", onde sem dúvida nenhuma, as 

discordâncias deslizantes contribuem para o crescimento dos ané­

is. 
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1 r̂a 
O min min t 

[" 1 

Fig.Ill-21. Efeito da irradiação eletrônica a 900 keV no Nb[94l" 

Crescimento de anéis de discordancias para irradia­

ção segundo a direção Ê ~ [0121, A taxa de crescimen 

to foi de 19 ± 1 nm/dpa. Nota-se que não há formação 

de novos anéis, senão o crescimento daqueles já exis 

tentes. 
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Monocristal Nb r 9 4 l 1 . 

Determinação da Tcixa de Crescimento 
de anéis. 

Referente ã figura 1119-21. 

Irradiação com feixe próximo ã direção [012] 

Anel 4 

O 

Dano (dpa) 

Fig.çIH-2'2. Determinação da taxa de crescimento de anéis para o 

Nb [941] desgaseif icado, não irradiado com nêutrons 

e irradiado no METAV a 900 keV, fluxo=5X10''-^e/cm^s. 

A taxa de crescimento para os êinéis foi de 

19 i 1 nm/dpa = 1,5 í 0,1 nm/min. 
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CAPÍTULO IV 

DISCUSSÃO FINAL 

1. Introdução. 

Neste capítulo pretende-se estabelecer uma relação en­

tre os resultados obtidos na deformação macroscópica na máquina 

Instron com os resultados obtidos na deformação microscópica no 

METAV. Pretende-se discutir alguns aspectos que não foram discu 

tidos no capítulo III, com base em trabalhos já publicados. 

As discussões têm um caráter preliminar, servindo por­

tanto como contribuição para outros trabalhos que, sem dúvida ne 

nhuma se fazem necessários. 

2. Comportamento mecânico de um cristal metálico per­

feito, com defeitos e com impurezas. 

Como é do conhecimento da maioria dos estudiosos de 

Ciência dos Materiais, a tensão de cisalhamento teórica máxima 

(TÇ, ~ G/2TT , onde G = módulo de cisalhamento) é de cerca de 400 

a 1.000 vezes maior que aquela que é observada na prática. Por 

isso, conclui-se que um cristal real não possui uma estrutura 

cristalina perfeita e que os deslizamentos observados não são de 

vidos aos deslizamentos relativos entre planos cristalinos com­

pletos e perfeitos. Em 1934, Çrowan, Polanyi e Taylor^^^^ intro­

duziram o conceito de discordância em cunha e em 1939, Burgers 

sugeriu a discordância CTI h é l i c e ^ p a r a explicarem as discre­

pâncias entre os valores teóricos e práticos da tensão de cisa­

lhamento, T ^ . Dessa forma, o valor deT ̂  ou o valor de o ̂  (ob­

tido das curvas de tensão-deformação) são dependentes da densida 

de desses defeitos. 

Outros tipos de defeitos afetam também a tensão de es-
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coamento, o^. Como exemplo tem-se os intersticiais (próprios ou 

estranhos), as lacunas e os aglomerados desses defeitos que po­

dem ser produzidos pela radiação, pela deformação mecânica e pe­

lo tratamento térmico. Há também o efeito da adição de impureza, 

da orientação do cristal e da tCTiperatura. 

Não se pretende comparar os valores de o obtidos nes-

te trabalho com os valores publicados em outros trabalhos, por­

que eles são extremamente dependentes das condições iniciais das 

amostras. Não é intenção também que estes valores sejam proprie­

dades mecânicas representativas para efeito de aplicação tecnoló 

gica- Eles se constituem como indicadores pela análise da varia­

ção de cfg, Ao para estudar os efeitos de adições de impurezas 

e os efeitos de danos de radiação nas propriedades mecânicas. O 

conhecimento desses efeitos sim, é que pod^i ser extrapolados pa 

ra os interesses de aplicação tecnológica. 

Muitos autores têm estudado o efeito de impurezas nas 

propriedades mecânicas dos metais ccc. No Nb, em particular, po­

de-se citar Bang e colaboradores Loomis e Gerber^ "̂ '̂̂ "'"̂  ,Va-

(92) (93) noni e Arsenaut e Van Torne e Thomas 

As curvas de a x E para amostras dopadas com oxigênio 

tinham um objetivo de justificar a escolha de cristais desga-

seificados para os estudos dos efeitos da radiação tanto neutrô­

nica como eletrônica. No entanto, aproveitando esses dados, algu 

ma discussão a respeito torna-se interessante. 

Neste trabalho, nota-se que a adição de oxigênio nos 

cristais de Nb de orientações [441] e [941] , induz um encrua­

mento considerável no comportamento mecânico desses cristais 

quando deformados à temperatura ambiente. Com relação ao cristal 

[441] este resultado é o oposto a aquele observado ã temperatura 

de 77 K. Bang e colaboradores^ ' mostraram que a 77 K o Nb[44J 

quando dopado com impurezas exibe um amolecimento (softening), 
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enquanto que o Nb[941] exibe vm encruamento (hardening). Esses 

fenômenos são chamados de "amolecimento por solução sólida" quan 

do a dissolução de impurezas causa um decréscimo na tensão de es 

coamento, o^, e "encruamento por solução sólida" quando há um au 

mento nessa tensão. Estes fenômenos têm sido observados em um 

mesmo sistema a diferentes temperaturas:o amolécimento às baixas 

temperaturas (T ~ 77 K) e o encruamento às altas temperaturas a 

(T^ ~ 300 K). A fig.IV-1, representa esses comportamentos. 

3. Deformação do Nb[94l] e Nb[44l]. 

Para os metais ccc puros,por exenplo Mo, Ta, V, Nb e W 

que à tonperatura de 77 K exibem uma tensão de escoamento, "g/me 

ñor do que os metais ccc com impurezas (ou defeitos criados pela 

irradiação) quando deformados segundo a direção paralela àquela 

do centro do triangulo estereográfico, Matsui e Kimura^^^^ suge­

riram a operação associativa de dois mecanismos de deslizamentos. 

O primeiro mecanismo refere-se à interação de discordancias heli 

coidais com as superficies do cristal. É chamado de "efeito de 

superfície-ES". Sumariamente ele diz o seguinte: as discordanci­

as helicoidais dispostas obliquamente em relação à superfície, 

são constantemente alteradas pelo aparecimento de dobras (kinks) 

devidas a uma força de interação entre a discordância e a super­

fície (força imagem). Como a maioria das tensões necessárias pa­

ra movimentar as discordâncias é devida à nucleação de dobras na 

própria discordância, o fornecimento ininterrupto dessas dobras 

pode reduzir grandemente as tensões necessárias para movimentar 

as discordâncias helicoidais. O segundo mecanismo é chamado de 

"deslizamento co-planar duplo-DCD". Este mecanismo se baseia no 

fato de que são formados "pares de dobras" nas intersecções en­

tre discordâncias helicoidais de direções de deslizamentos dife-
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Fig.IV-1. Comportamento mecânico dos monocristais de 

Nb devido a adição de oxigênio às tempera­

turas ambiente (300K) e nitrogênio líquido 

(77K). A seta > indica a mudança na 

tensao de escoamento. 
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rentes devido a uma interação elástica mútua entre elas. Os pa­

res de dobras se propagam ao longo das discordancias helicoida­

is sob a ação de uma tensão aplicada, fazendo com que as discor­

dâncias tenham os seus movimentos facilitados ao longo do plano 

que contém as dobras. Para melhor ilustração, este mecanismo es­

tá ilustrado na figura IV-2. 

Uma combinação desses dois mecanismos seria o seguinte: 

a ativação do mecanismo ES se dá num plano de deslizamento conju 

gado com uma tensão, cr, pequena comparada com a tensão de escoa­

mento, a g, necessária para mover as discordâncias do sistema 

primário. Uma vez ativado o mecanismo ES, este facilita o escoa­

mento num outro plano ,que é o plano de deslizamento anômalo dife 

rente do plano de deslizamento primário. Assim a tensão necessá­

ria para ativar o deslizamento anômalo que se vê na figura III-4 

e III-9, é menor do que aquela necessária para ativar o desliza­

mento primário. A razão do mecanismo ES facilitar o deslizcimento 

no plano anômalo, é porque ele opera preferencialmente segundo 

as direções de deslizamentos [lll] e [lll].No caso particular 

da estrutura cristalina representada pela figura III-3c, o plano 

de deslizamento (110) é o único que possui essas duas direções 

de deslizamentos. 

Como resultado da associação desses dois mecanismos, 

tem-se um movimento co-planar de discordâncias através do movi­

mento dos pares de dobras ao longo das mesmas, no plano de desli 

zamento anômalo. 

A adição de impurezas e de defeitos criados pela irra­

diação neutrônica, desempenha o papel das barreiras ou obstácu­

los dispersos que dificultam os movimentos dessas discordâncias. 

Daí o encruamento observado tanto à baixa temperatura como à tem 

peratura ambiente, conforme ilustrado na figura IV-1. 

Â baixa temperatura (77 K), os efeitos da adição de im 
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Modelo do Deslizamento Duplo num 

mesmo plano. 

Proposto por Matsui e Kimura 

Fig.IV-2. Ilustração esquemática do deslizamento duplo 

num mesmo plano. O plano é o plano de desli­

zamento anômalo. As direções de propagação 

das dobras (kinks) e a tensão aplicada são 

mostradas pelas setas. 
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purezas intersticiais (oxigenio, por exemplo) e dos defeitos pun 

tiformes criados pela irradiação no Nb[441] são similares aque-

(95) 

les observados no Fe . A operação do sistema de deslizamento 

anômalo nunca foi detetado no Fe cujo comportamento mecânico 

deve ser semelhante ao do Nb[|441]. No Nb[44l] o fator de Schmid 

para o sistona anômalo é zero, como se pode observar na tabela 

II-l, e, devido a isso, o Nb[44l] deforma-se principalmente pe­

la operação do sistona primário (112)[lll]. Para este cristal,su 

põe-se que o mecanismo de deformação plástica à baixa temperatu­

ra (77 K) seja controlado por uma redução na energia de nuclea­

ção de pares de dobras. Essa redução na energia de nucleação de 

pares de dobras seria promovida pela presença dos defeitos punti^ 

(83 ) 

formes , dando como resultado o amolécimento observado na fi­

gura IV-1. 

Como se vê, os defeitos puntiformes desempenham papéis 

diferentes na deformação do Nb[44l] e do Nb[94l3 a 77 K. No 

Nb[44l] eles facilitam a nucleação de pares de dobras e no 

Nb[]94l] são obstáculos à propagação dos pares de dobras que são 

formados por outro mecanismo. Quanto às deformações à temperatu­

ra ambiente, os resultados são os normalmente esperados, confor­

me ilustrado pela figura IV-1. 

3.1. Observação direta da interação discordância heli­

coidal-superf ície no Nb£94l]. 

Saka e colaboradores^observaram detalhadamente a o 

peração dos mecanismos descritos acima para deformação "in-situ" 

do Mo, determinando que para esse metal de estrutura ccc do gru­

po Via, ambos os mecanismos ES e DCD operam no estágio inicial 

de encruamento e resultando em geometrías de deslizamentos muito 

complexas. Para os metais ccc do grupo V do qual fazem parte o 

Nb, Ta e V, os autores comentam que apenas o mecanismo DCD é pro 
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vavelmente operativo, baseado nos dados obtidos por Louchet e 

f 9 7 ) 

Kubin alegando que as diferenças sejam provavelmente devi­

das às condições das superfícies das amostras. 

Neste trabalho, no entanto, detetou-se a operação do 

mecanismo ES. Observando-se a fig. 1 1 1 - 1 9 1 e comparando-a com a 

figura IV-3,nota-se o efeito da superfície sobre as discordânci­

as X e V, por exQtiplo. A discordância V, tem uma de suas extreni 
dades ancorada no ponto de intersecção,que pertence simulta­

neamente aos planos de deslizamentos (lOl) e ( l l o ) em uma das 

superfícies da amostra. Quando se aplica uma tensão, a , na dire 

ção [ 9 4 1 ] , a outra extremidade da discordância, ̂  , inicia o mo­

vimento no plano (lOl) na direção [lOl] até alinhar-se com a 

intersecção entre os planos (lOl) e ( l l o ) . A partir daí, ambas 

as extremidades deslizam, e portanto, a discordância como um to­

do desliza no plano de deslizamento anômalo ( i T O ) na direção 

[ 1 1 1 ] . 

Inicialmente a discordância tinha um caráter helicoi­

dal pura. A aplicação da tensão, a , produz uma componente de 

tensão de cisalhamento, T̂ ,̂ na direção [ l O l ] . Essa componente, 

produz um torque '̂ yb̂  (onde b^ é o vetor de Burgers) na região 

da discordância próxima ao ponto cjue não pertence aos planos 
(lOl) e ( l i o ) . Nessa região, a dicordância adquire um caráter 

misto com a região oposta ainda de caráter hélice. Quando a dis 

cordância alinha-se com a intersecção entre os planos, ela adqui 

re novamente o caráter hélice puro e movimenta-se no plano ( l l o ) 

sob a ação da tensão de cisalhamento,T ̂ , que corresponde à ten­

são de escoamento resolvida na direção [lll]. Este processo 

aconteceu para as discordâncias W, T, U e S. Genericamente, a 

tensão de cisalhamento f ^ , pode ser avaliada pela curvatura pro 

duzida na discordância com o auxílio da expressão^ "̂̂ :̂ 
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«i 

Plano Primário 
(101) 

Plano Conjugado 
(lOl) 

/' Plano de desli-
/' zamento anômalo 

(lio) 

Força=2^b^' / ] \ \ \ 

[ 1 1 1 ] \ 
[941] \ 

1 /<m \ 

Fig.IV-3. Diagrama esquemático baseado na fig. III-19Í,mostrando 

o mecanismo de Efeito de Superficie - ES. A discordan­

cia V, de caráter misto com vetor de Burgers b^, des­

liza no plano conjugado (lOl), com sua extremidade in­

ferior fixa no ponto^ comum aos planos (lOl) e (lIO), 

até alinhar-se com a intersecção desses planos. A par­

tir daí, desloca-se de maneira análoga ã discordância 

W, no plano de deslizamento anômalo (lIO) na direção 

[llIJ . 
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Gb 

onde: r = r /cosÇ é o ralo de curvatura, sendo r sua proje 
P Jr 

ção na micrografia e ç o ângulo entre r^ e r, que 

é o mesmo ângulo entre os planos (lIO) e (lll), 

G = módulo de cisalhamento = 4.311 kgf/mm^ (36)^ 

b = vetor de Burgers = 2,85 R ^^^^ 

A figura IV-4, é uma reprodução esquemática ampliada 

da fig. 111-191, ilustrando o processo de medida de r^. Nessa 

mesma figura, a medida de e^ que é a distância entre os traços 

do plano (llo), torna possível a determinação da espessura,e,da 

amostra. Obteve-se e = 3.500 S. A detearminação da espessura 

da amostra é feita novamente mais adiante. 

A tabela IV-1,mostra os resultados dos cálculos obti­

dos para as tensões de cisalhamento e as tensões de escoamento. 

A relação entre essas duas tensões é dada por: 

a = (IV-2) 
^ M 

onde M é o fator de Schmid. 

Como se pode observar, a tensão de cisalhamento aplica 

da no sistema (lOD^IOl] é maior do que para o sistema anômalo 

(ll0)[lll]. Os valores das tensões de escoamento, <̂  g, foram obti 

dos a fim de determinar a tensão de escoamento média, ag, que 

produziu acjuelas componentes de tensão nos sistemas anômalo e 

conjugado. 

Infelizmente não foi possível a obtenção de microgra­

fias para direções do feixe de elétrons, B, que permitisse obser 

var e medir a tensão de cisalhamento ao longo do plano primário 

(101). De qualquer forma, supondo-se uma tensão de escoamento mé 
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1$ 

\ 

Traços do plano de 

deslizamento 

Círculo projetado no plano (111) 

que contém a discordância W. ( 

Fig.IV-4. Esquema ampliado obtido da figv 111-191, para 

a determinação da tensão de cisalhamento %> ̂ . 

A ampliação total é 78.000 vezes. 
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TABELA IV-1 

Determinação da tensão de escoamento, a^, por meio 

do arqueamento das discordâncias representadas na 

figura IV-4. 

Discordân­

cia. 

Sistema de 

Desliza­

mento. 

Raio de cur 

vatura, r. 

(10"^mm) 

Tensão de ci 

s albamente ,Tç, 

(kgf/mm^) 

Tensão de es­

coamento , 

(kgf/mm^) 

W,T,U 

V, X 

s 

(110)[111] 

(10l)[IOl] 

(101)[l0l] 

5,03 ± 0,02 

2,51 ± 0,02 

2,83 ± 0,02 

2,44 ± 0,01 

4,89 ± 0,03 

4,34 ± 0,03 

9,76 ± 0,04 

11,93 ± 0,07 

10,59 ± 0,07 

dia como sendo 10,76 kgf/mm , a tensão de cisalhamento no siste­

ma (101)[lll|[|, primário será: 

Tp = 10,76x0,5 k g f/mm^ =5,38 kg f/mm^. 

Como mostra a tabela IV-l,o sistema de deslizamento a-

nômalo (110)[lili é o que tem menor probabilidade de ser ativado, 

porque a tensão requerida é a menor de todas. Porém é o sistema 

mais observado, exatamente porque o sistema conjugado o assiste 

fornecendo-lhe as suas discordâncias. 

2 
A diferença entre o valor médio,a ^ =10,76 kgf/mm , 

com o medido para o Nb[94l] desgaseificado e não irradiado, ex-

2 ' 

presso na tabela III-l, = 3,65 kgf/mm , é devida aos efeitos 

da irradiação eletrônica. Na região de medida de a ̂ , figura 

III-19,havia uma "penumbra" de elétrons que produziu uma concen­

tração de defeitos puntiformes. Estes defeitos atuam como barre_i 

ras aos movimentos das discordâncias, fazendo com que estas ad-

quiram curvaturas mais fechadas, dando como resultado uma tensão 
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3.2. Efeito da irradiação eletrônica sobre os anéis de 

discordancias.e sobre as discordancias helicoidais. 

3.2.1. Efeito da irradiação sobre os anéis de discor­

dâncias . 

Makin utilizando uma energia de 600 keV observou 

os crescimentos de anéis de discordâncias no cobre e alumínio 

concluindo que os defeitos responsáveis eram os produzidos pela 

irradiação eletrônica e ç[ue dentre estes defeitos, os interstici 

ais eram os que migravam para os anéis. Os anéis, em experiên-

cias anteriores, haviam sido determinados como sendo de natureza 

intersticial. 

Trabalhos mais recentes vêm confirmar a natureza dos a 

néis de discordâncias que crescem durante irradiação eletrônica. 

Por exemplo, para o Nî ^̂ '"'"'̂ ^̂  , para o zr^'"""^^^ e para o aço 

inoxidável f errítico^ "̂ "̂̂ .̂ 

Evidentemente, a irradiação produz tanto intersticiais 

quanto lacunas e a razão dos anéis de natureza intersticial 

crescerem, é devida essencialmente às diferenças entre as mobili 

dades das lacunas e dos intersticiais. No Nb, a migração livre 

dos intersticiais próprios tem sido verificada mesmo em tempera­

turas próximas de 4,5 ¥.^^^^\ enquanto que as temperaturas para 

o início da migração livre de lacunas, têm sido muito discutí-
i­

das. Alguns trabalhos atribuem um início de migração livre de la 

» cunas no Nb próximo de 250 Y!'^'^^Outros sustentam que a mi 

gração livre começa em temperaturas acima de 620 K̂ "*"̂ ^̂ . De qual 

<# 

de escoamento maior. 

, Convém lembrar que os valores acima calculados para as 

Og, são menores do que os reais, pois não se levou em conta a 

'{12) 

correção sugerida por Vesely . Esta correção é praticamente a 

mesma para todos os valores calculados. 
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quer forma, as experiências de irradiação eletrônica "in-situ" 

no METAV, mesmo a temperaturas ¿ 300 K, têm demonstrado que os a-

néis de discordancias que crescem são de natureza intersticial. 

O conhecimento da temperatura em regiões que estão 

sendo irradiadas é quase impossível, a menos que se tenha uma 

mudança de fase conveniente para calibração. Dados experimenta­

is para as condições próximas daquelas deste trabalho, informam 

que para o Ni, há um aumento de cerca de 8 °C^^®^. Neste traba­

lho, a temperatura de irradiação pode ser considerada ~ 320 K. 

Uma outra hipótese de que os anéis que crescem duran­

te irradiação eletrônica são de natureza Intersticial é atri­

buída à não nucleação de lacunas devido a ausência de zonas dilu 

ídas(l°2), ̂ 3 

zonas diluídas que são produzidas durante irradia­

ção neutrônica constituan-se como embriões para a nucleação de 

lacunas que a partir daí crescon até às dimensões de anéis. Ein 

^ tenperaturas de irradiação eletrônica nas quais não se tem super 

saturação de lacunas, e estas podem migrar a longas distâncias,a 

migração se dá preferencialmente para as superfícies da amostra 

que são os mais importantes sumidouros para as lacunas. 

Conforme já referido no capítulo I parágrafo 5.3, to­

mando-se como referência a fig. III-21, é possível observar que 

uma vez que se tenha presentes alguns anéis de discordâncias, es 

tes crescem à medida que a irradiação eletrônica se processa sem 

que haja o aparecimento de outros anéis. Observe-se a figura 

III-21. Nesta figura, o anel 4 por exemplo, difícil de ser i-

dentificado como tal, cresce a uma taxa de 1,5 nm/min de ~ 20 nm 

até ~ 70 nm. Nestas condições, os defeitos puntiformes criados 

pelos choques dos elétrons com os átomos, devem percorrer distan 

cias extremamente longas. Apenas para se ter uma idéia, conside-

^ rou-se 6 anéis próximos do anel 4 para um cálculo grosseiro das 

distâncias que os defeitos devem percorrer. Um defeito produzi-
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do numa determinada região entre esses anéis, deve percorrer em 

média L = í./2a ~ 350 distâncias interatômicas, onde ü. é a 

separação média entre os anéis e a, o parâmetro da rede. 

Nesta aproximação, considerou-se que o defeito se pro­

paga em linha reta do ponto onde foi produzido até o anel, o que 

não corresponde à realidade, pois o defeito executa movimentos 

totalmente aleatórios. Conclui-se, no caso, que um defeito deve 

efetuar um percurso muito maior que 350 distâncias interatômi­

cas. Como o intersticial t&n maior mobilidade que a lacuna, e co 

(98) 

mo diz Makin "em geral o defeito de maior mobilidade precipi 

ta-se primeiro", pode-se supor que os defeitos responsáveis pelo 

crescimento dos anéis são intersticiais. 

Quanto às lacunas, estas desempenham o papel de contro 

lar o crescimento dos anéis de discordâncias intersticiais,o que 

é expresso por Z^^(M^ + M^)C^C^ da expressão (1-26). Kiritani e 

(81) 

Takata , utilizando este fato, puderam determinar as energias 

de ativação de migração de lacunas e intersticiais para o Al,Au, 

Ni e Fe, efetuando irradiações eletrônicas às várias temperatu­

ras. Observaram que as taxas de crescimentos de anéis de intest^ 

ciais se reduzem com o aumento da temperatura e que estes exis­

tem mesmo em altas temperaturas (~ 650 K). 

3.2.2. Efeito da irradiação sobre as discordâncias he­

licoidais. 

As linhas de discordâncias do tipo helicoidal (screw 

dislocation) que aparecem na fig. III-19a, apresentam-se retilí 

neas antes da irradiação. Os intersticiais criados durante a ir­

radiação migram para essas discordancias dando origem ao proces­

so de escalada (climb). Esse processo de escalada operando on 

discordâncias do tipo em cunha, causa uma translação das mesmas 

no interior do cristal numa direção perpendicular aos seus pia-
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nos de deslizamentos. Porém, quando opera em discordancias do ti 

po helicoidal, o resultado é que as discordancias adquirem a for 

ma de espiral. 

Balluffi^^^^ apresentou uma série de mecanismos para a 

escalada de discordancias helicoidais para o caso em que os de­

feitos são de natureza lacunar. Estes mecanismos foram utiliza­

dos para explicar uma experiência realizada com a observação de 

escalada de discordâncias helicoidais puras durante recozimentos 

a 100 °C de uma liga Al-5,1 % at.Mg temperada a partir de 

500 °C^®^^. No caso, a escalada pode ser atribuída à migração de 

lacunas provenientes de \ima grande concentração que foi congela­

da por ocasião da têmpera. A confirmação da hipótese de serem os 

defeitos, lacunas, para o caso em questão, deve-se às observa­

ções da redução de tamanho de anéis de discordâncias de natureza 

(89) ' ~ 

intersticial presentes em Al^ . Porém as condições de observa­

ção das amostras dessa liga num microscópio eletrônico provavel­

mente a 500 keV (o autor não especifica claramente),torna dis­

cutível a natureza do defeito que produz a escalada das discor 

dâncias. A energia de limiar para a produção de defeitos punti­

formes no alumínio é de cerca de 16 eV̂ ''"'̂ ^̂  e a energia mínima 

que os elétrons deven ter para choques primários com 16 eV no Al 

é de 166 keV^^®^. Portanto nas observações em microscopia eletrô 

nica com elétrons de energia maior que 166 keV tem-se a produção 

tanto de lacunas como de intersticiais, sendo perfeitamente pro­

vável que a escalada de discordâncias seja devida aos interstic_i 

ais. 

Neste trabalho, usa-se o termo "provável" porque não 

se fez nenhum experimento de caracterização da natureza dos de­

feitos que migram tanto para as discordâncias quanto para os a-

néis por dois motivos: o primeiro é que o aparelho de deformação 

não se prestava para experimentos de análises de defeitos com a 
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aplicação da teoria de contraste. As amostras eram de forma geo­

métrica tal que algiamas discordâncias moviam-se mesmo sem a apli 

cação de tensão, fato esse que torna impossível a aplicação da 

teoria de contraste; o segundo motivo é que é impossível aplicar 

a análise de defeitos durante a irradiação eletrônica^'^^^^. No 

entanto, baseado em vários trabalhos publicados, muitos deles 

bem recentes, e já referidos acima, é razoável supor que os de­

feitos puntiformes responsáveis pela escalada de discordâncias 

sejam os mesmos que contribuem para o crescimento dos anéis, ou 

seja, intersticiais próprios. 

Como se sabe, há certos tipos de cristais que têm um 

alto grau de perfeição que são os chamados "whiskers" e que são 

obtidos por meio da escalada de apenas uma discordância helicoi­

dal. Nesses cristais de largura de cerca de 1 pm / supõe-se a e-

xistência de apenas uma discordância que é incapaz de deslizar 

em nenhum plano de deslizamento e, devido a isso, as tensões de 

escoamento medidas se aproximam daquela calculada teoricamente. 

Estudando a formação e as propriedades das discordân-

(88) 

cias helicoidais em cristais de CaF2, Amelinckx^ apresentou 

um mecanismo geométrico representado na fig. IV-5 para o cres­

cimento de um "whisker" a partir de uma discordância helicoi­

dal. Observando atentamente a seqüência da fig. III-19 e compa­

rando-a com o esquema geométrico da figura IV-5,conclui-se que 

há a formação de um "micro-whisker" que é perfeitamente visível 

nas figs.III-19e e III-19g.É possível notar também que devido à 

irradiação, esses micro-whiskers desaparecem. Provavelmente 

são destruídos pela irradiação ou simplesmente deslizam para ou 
(88) 

tras regiões da superfície. Segundo Amelinckx^ os whiskers 

não são estáveis, podendo se deslizarem para fora do cilindro 

formado pela escalada da discordância. 
Um outro detalhe que é visto na fig. III-19Í, refere-
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(a) (b) 

B A ^ 

(c) 

Fig. IV-5. Esquema geométrico da formação de um "whisker" 

a partir da escalada de uma discordancia heli­

coidal. A linha horizontal cheia representa a 

superficie da amostra e a linha tracejada o 

deslocamento devido a discordância helicoidal 

AB de vetor de Burgers b. Em (b), a discordân­

cia adquiriu a forma de espiral devido \ adi­

ção de material. Em (c), alguns anéis da espi­

ral foram atraídos para a superfície formando 

uma protuberância ou um "whisker". O "whisker" 

continua a crescer devido a adição de mais a-

néis em sua parte inferior. Segundo Amelinckx 

e colaboradores (88) 
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se a uma série de anéis alinhados numa direção paralela à discor 

dâncias. Esses anéis provavelmente foram originados a partir da 

interação de duas discordâncias helicoidais que adquiriram a 

(88) 

forma de espiral. Amelinckx apresentou um esquema geométrico 

representado na figura IV-6 que ilustra muito bem esse proces 

so. 

Aliando-se ao papel desempenhado pelos defeitos como 

barreiras ou obstáculos dispersos aos movimentos das discordânci 

as para explicar o encruamento induzido pela irradiação ou pela 

adição de impurezas intersticiais e também aos efeitos de super 

fíeles que forçam os planos de deslizamentos conjugados a forne­

cer discordâncias para os planos de deslizamentos anômalos, de­

ve-se considerar os efeitos da escalada de discordâncias e dos 

crescimentos de anéis. 

3.3. Encruamento induzido pela irradiação neutrônica 

no Nb[44l]. 

A maioria dos dados publicados tanto teóricos como ex­

perimentais a respeito do encruamento induzido pelas impurezas e 

pela irradiação neutrônica, referem-se aos metais cfc. Pelo mode 

lo das barreiras dispersas de Holmes ̂''"̂ ^ tem-se chegado a uma 

equação geral para a variação na tensão de escoamento, a g, dada 

por: 

otGb 
= (IV-3) 

onde G é o módulo de cisalhamento, b é o vetor de Burgers, é 

a separação média entre as barreiras e « é um parâmetro 

que dá conta da interação discordância-defeito que é su­

posto ser constante. 

Vários autores têm aplicado a equação IV-3. pa 
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- í i i 

Fig. IV-6. Conversão de uma parte de uma discordância 

helicoidal em anéis prismáticos. Original­

mente havia duas discordâncias helicoi­

dais paralelas que escalaram em sentidos 

opostos. As espirais de ambas interagiram 

formando anéis prismáticos. Conforme 
(88) 

Amelinckx e colaboradores 
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ra os metais ccC; efetuando em cada caso, modificações dependen 

tes do tipo de barreira. Loomis e Gerber^^^^ usaram a equação 

IV-3 para aglomerados e anéis pequenos na forma: 

^b[j: n^ãr\ (IV-4) 
max ^ 

onde n^ e d^ são as densidades e o tamanho dos aglomerados res­

pectivamente, é uma medida da intensidade da barreira, K2 é 

um fator aplicado devido à distribuição aleatoria do espaçamento 

dos anéis e aglomerados e da fração desses defeitos que intera­

gem com as discordancias e Aa é a variação na resistência má 

xima à tração , resolvida na direção do cisalhamento. Esses auto 

res mostraram que para o caso do Nb monocristalino de orientação 

[941] com 10, 68 e 185 ppm em peso de oxigênio, irradiado com 

nêutrons rápidos (E > 0,1 MeV) que a equação IV-4 concorda com 

os valores experimentais somente se se considerar aglomerados 

com diâmetros < 70 R, A constante foi determinada como sendo 

a' = Kj^/K2 = 0,46 

Para as amostras de Nb[44l] irradiadas até 

17 2 

0t = 5x10 n/cm , correspondentes aos instantes iniciais nas 

figs.III-15 e III-16,os diâmetros médios dos aglomerados foram 

determinados como sendo ~ 4 nm com uma densidade média de 

2,7x10^° m"^, resultando daí, [ In^ã^ ] -^^^ = 0,95x10"^ mm"-"-. 

Usando G = 4.311 kgf/mm^ ^^^^ e b = 2,85 R obtém-se para 

a equação IV-4. 

max = 1'167 «' (IV-5) 

As variações Aa gão aproximadamente iguais às 
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variações ag. Assim, comparando-se a equação IV-5 com os valo­

res de ag da tabela II-l, para o Nb[441], tem-se: 

a' z 0,67/1,167 = 0,57 (lV-6) 

( 34) 

Tucker e Wechsler^ , estudando o encruamento no Nb 

policristalino irradiado com nêutrons com fluxos integrados en­

tre 0,2 e 4,4x10-'-® n/cm^ ( E > 1 MeV), mostrou que a' está na 

faixa de 0,5 a 0,8 e que todos os aglomerados visíveis devem ser 

levados em conta, o que foi feito neste trabalho. 

Há portanto, uma boa concordância entre o valor obtido neste tra 

balho com os valores da literatura. 

a' está relacionado com a intensidade da reação produ 

zida pelas barreiras (aglomerados, anéis, impurezas) aos movimen 

tos das discordâncias. O valor de ct' para o Nb[44l3, obtido a-

qui, resulta maior do que o valor determinado por Loomis e Ger­

ber para o Nb[94l]. Isto significa que a irradiação neutrônica 

produz um aumento na tensão de escoamento do Nb[44l] maior do 

que na tensão de escoamento do Nb^94l]. Os valores dos para 
17 2 

as amostras desgaseifiçadas e irradiadas até 0t = 5x10 n/cm da 

tabela II-l, confirmam essa conclusão; pois: 

'̂ ''E[441] ^ ̂ ^ 9 4 1 ] (IV-7) 

Não se determinou o valor de a' para o Nb[94l] irradi­

ado, pelos motivos já expostos no parágrafo 2 do capítulo III-2. 

4. Mecanismos de formação de canais de discordâncias. 

Neste parágrafo serão discutidos os m.ecanismos de for­

mação de canais de discordâncias observados nas figuras III-14, 
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III-15 e III-16. 

Conforme foi discutido no capítulo I, vários mecanis 

mos têm sido propostos para explicar a existência dos canais 

de discordâncias em metais irradiados ou temperados. Em geral 

atribui-se à formação desses canais, algiam tipo de interação 

entre as discordâncias em movimento e os defeitos (puntiformes, 

aglomerados e anéis). Em resumo, os mecanismos são os seguintes: 

a) de arrasto ou varredura, b) de interações entre defeitos de 

naturezas opostas, c) incorporação do defeito à discordância, d) 

alteração na configuração do defeito e deslizamento do mesmo pa­

ra fora do canal, e) cortes (choping up) sucessivos dos defeitos 

e f) aumento na energia dos defeitos puntiformes que compõem um 

aglomerado ou anel devido ao calor de deformação plástica locali 

zada. 

A operação do mecanismo de arrasto ou varredura (swee­

ping up) dos defeitos foi observado ser efetivo sobre os defei­

tos de dimensões extremamente pequenas, provavelmente defeitos 

puntiformes, tais como pares de Frenkel. Pode-se supor, que a 

discordância no seu movimento agrupa os defeitos puntiformes fa­

zendo com que a concentração dos mesmos à sua frente seja bem 

maior do que em outras regiões do cristal. Evidentemente haverá 

recombinação de lacunas e intersticiais resultando em aniquila­

mento de alguns defeitos. Haverá também o agrupamento dos exces­

sos de intersticiais em anéis de intersticiais que podem ser des 

locados para as extremidades da discordância e deixados ao longo 

de seu percurso. Estes anéis, passam a ser visíveis através de 

seus contrastes característicos de preto-branco. Loomis e 

Otero são provavelmente os primeiros autores a publicar al­

go do gênero. Quanto à hipótese do aumento na concentração de de 

feitos na frente da discordância, há uma micrografia de 

Makin^ •'•'̂^ ̂  para o cobre irradiado com nêutrons rápidos até 
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0t = 3,8x10'̂ ® n/cm^ e em seguida recozldo por 1 hora a 350 "̂ C. 

Naquela micrografia, aparece uma discordância suposta ter se mo­

vido durante o recozimento. Na direção de seu movimento, a con­

centração de anéis de discordâncias é maior na frente do que a-

trás da discordância. 

Em contraste com os defeitos puntifojones, parece não 

haver o transporte dos aglomerados para as superfícies superio­

res ou inferiores da amostra. Alguns dos aglomerados são arras­

tados e, provavelmente incorporados segundo o mecanismo (c), à 

discordância. Durante observação no METAV, vez por outra, era 

possível ver uma discordância arrastar um aglomerado até uma cer 

ta distância para em seguida deixá-lo e continuar seu movimento. 

Porém, em geral, a maioria dos aglomerados era ignorada pela dis 

cordância o que se explica pela hipótese de que os aglomerados 

devem estar situados fora do plano de deslizamento de \ma discor 

dância. 

Algo que parece não ter ficado claro no capítulo I é 

que os canais de discordâncias tais como são vistos em amostras 

deformadas e depois afinadas, são formados por conjuntos de pla­

nos paralelos onde cada plano do conjunto é chamado de "plano 

canal". O canal todo é limitado por dois planos do conjunto e 

pelas superfícies da amostra. Tendo isto em mente, o que se ob­

serva nas micrografias das figs.III-14 a III-16,é o deslizamento 

de apenas uma discordância em apenas um plano canal. Esta obser 

vação é importante porque pode parecer discutível a formação de 

um canal de discordâncias pela ausência dos defeitos, o qual na 

realidade tem dimensões volumétricas. Poder-se-ia perguntar, por 

exemplo: "Como pode uma discordância que varre \jm aglomerado a-

qui, outro alón, produzir um canal de discordâncias?" 

Na verdade, a formação de um canal exige a contribui­

ção de inúmeras discordâncias deslizando em planos paralelos 
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próximos para a remoção dos defeitos. 

Em amostra de Nb policristalino irradiado até 

18 2 

0t = 4x10 n/cm (E > 1 MeV), e deformado até 6,6 % e em segui 

da afinado para observações em MET, Tucker e colaboradores^^^^ 

observando as descontinuidades de contornos de grão no cruzamen-

de um canal, calcularam que seriam necessárias (num caso parti 

cular) 4.800 discordâncias no canal para produzir uma desconti­

nuidade observada. Baseados no número de planos canais existen 

tes num determinado canal, determinaram que em média 3 discor­

dâncias deslizam por plano canal. Essas 4,800 discordâncias,for 

mavam um canal de largura ~ 4.000 S. Considerando-se como caso 

extremo em que apenas 1 en cada 3 discordâncias renova 1 de­

feito, o número total de defeitos removidos num canal de 4.000 R 

seria n̂ ^ = 4.800/3 = 1.600. 

Para a micrografia (a) da fig. III-16, por exemplo, 

tem-se: 

e = eptg ç (IV-8) 

onde: e = espessura da amostra, 

Cp = largura medida entre os traços do plano canal da 

discordância L, 

ç = arceos [ll0].[l0l] = arceos(O,5) = 60 ° = ân­

gulo entre os planos (lIO) e (101) com ( l l o ) sendo 

a superficie da amostra e (101) o plano canal. 

Na micrografia (a), e^ = 4 mm/31.500 = l,27xlO~'*mm = 

1.270 R, Portanto e - 2.200 R. O volume de uma canal de 4.00oS 

de largura por 25.000 R de comprimento é: 

V = 2.200x4.000x25.000 

11 o3 
= 2,2x10 R 

R^ 
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O número de defeitos por canal é dado por: 

= nj_V (IV-9) 

onde n. = 2,7x10^° m""̂  = 2,7xlO~-'-̂  R ^. Portanto, tem-se: 

n^ = 2,7xlO"-'-° S ^ x 2,2x1o-'--'-

= 59. 

Comparando-se n2 com n̂ ,̂ verifica-se que n̂ ^ » n2. 

Isto significa que sem dúvida nenhioma haveria a formação de um 

canal com todos os defeitos removidos. O fato de não se obser­

var a formação de um tal canal de discordancias nas micrograf_i 

as das figs.III-14 a III-16,é porque as tensões não eram aplica 

das continuamente, mas por intervalos de tempo de 1 a 2s, o su­

ficiente para desancorar uma discordancia. Considerando-se as 

dimensões da região útil da amostra como especificada na figura 

11-11, e uma taxa de 2x10"^ mm/s, a deformação produzida em 5 

intervalos de 2 s cada, é dada por: 

Al 

e = x̂lOO % (IV-10) 
L 
o 

2x10 ( mm/s ) xlO s 
-xlOO 

2mm 

= 0,1 % 

Essa deformação é bem menor do que aquela aplicada 

(67) 

por Tucker e colaboradores numa amostra macroscópica para 

produzir os canais de discordancias observados . 
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Para as interações entre uma discordância e um agióme 

rado situado no plano canal da discordância que resultava numa 

não remoção do aglomerado, os mecanismos mais evidentes observa 

dos foram os sugeridos por Holmes ̂''•̂^ - o aglomerado atuando co 

(17) •» 
mo barreira - e por Orowan - a discordância arqueando (bow­
ing around) em torno do aglomerado. 

Cada vez que o aglomerado atuando como barreira anco­

rava a discordância, era necessário aplicar uma tensão por um 

intervalo de tempo bem curto para desancorá-la. Isto, em outras 

palavras, significa um encruamento induzido pelos agentes que 

produzem os defeitos, no caso presente, a irradiação neutrôni­

ca. 
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CONCLUSÕES 

1. Nas condições; irradiado ou não irradiado com nêu­

trons, dopado ou não dopado com oxigênio, o niobio monocristali 

no deformado à temperatura ambiente, exibe uma tensão de escoa­

mento maior quando deformado segundo a direção [941] do que 

quando deformado segundo a direção [441], 

2. A adição de 200 ppm em peso de oxigênio ao n i o b i o , 

aumenta a tensão de escoamento em cerca de 300 % para o Nb[94l] 

e 360 % para o Nb[44l]. 

17 2 

3. A irradiação neutrônica até 0t = 5x10 n/cm , in­

duz um encruamento de 10 % no Nb[94l] e de 28 % no Nb[44l]. O 

Nb[94l] apresentou um escoamento para uma deformação além da 

tensão de escoamento em contraste com um encruamento gradual 

observado no Nb[44l], ambos desgaseifiçados. 

4. As direções dos traços de deslizamentos de planos 

nas superfícies das amostras deformadas na Instron correspondem 

àquelas observadas na deformação "in-situ" no METAV. 

5. Foram diretamente observadas as seguintes intera­

ções: 

a) discordancias móveis com discordância ancorada,sen 

do esta última totalmente aniquilada, 

b) discordâncias móveis com aglomerados de defeitos, 

sendo alguns removidos outros não, 

c) discordâncias móveis com defeitos puntiformes (ou 

anéis não visíveis) resultando numa aglutinação dos mesmos para 

fomar anéis de intersticiais que são deixados pela discordân­

cia móvel alinhados ao longo das superfícies da amostra. 

Foi proposto um esquema geométrico (fig.III-18) para 

mostrar como essa aglutinação se processa. Com relação ao item 

(b) , verificou-se a operação do modelo de Holmes^ •'"̂^ - o agio-
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merado comportando-se como barreira ao movimento da discordancia 

e também o modelo de Orowan̂ •'•̂ ^ - a discordancia arqueando em 

torno da barreira. 

6. A irradiação eletrônica a 900 keV produz o desloca­

mento dos átomos da estrutura cristalina que migram como auto-in 

tersticiais para as discordancias e para os anéis de discordance 

as. As discordancias afetadas pela irradiação adquirem forma es­

piral e não podem se mover quando o cristal está sob tensão meca 

nica, em contraste com aquelas não afetadas pela irradiação. Es­

te fato, e mais o crescimento dos anéis, são um indício experi­

mental da origem do encruamento induzido pela irradiação. 

7.Na deformação "in-situ" no METAV do Nb[94l3, obser­

vou-se a operação do mecanismo de deslizamento anômalo. Foi pro­

posto um modelo de como opera esse mecanismo na fig.IV-3.A dis­

cordância pertencente a um plano de deslizamento conjugado, é 

presa em uma de suas extremidades na intersecção entre os pla­

nos de deslizamento conjugado e de deslizamento anômalo. A ou­

tra extremidade desliza sob a ação de tensão de deformação, até 

que a discordância se alinhe completamente com a intersecção en 

tre os planos. A partir desse alinhamento, a discordância toda 

desliza no plano de deslizamento anômalo. Pode-se supor que o 

escoamento observado no Nb[94l] conforme o item (3) acima, se 

dê quando todas as discordancias do plano conjugado passam para 

o plano de deslizamento anômalo. 
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SUGESTÕES PARA TRABALHOS POSTERIORES 

1. Estudar o comportamento mecânico do Nb[94l] desga­

seif icado e irradiado com nêutrons por meio da deformação "in-

situ" no METAV. 

2. Observar e estudar as interações das discordancias 

com aglomerados para monocristais de ambas as orientações irra-

diados com nêutrons on várias doses maiores que 0t = 5x10 
2 

n/cm , por meio da deformação "in-situ" no METAV. 

3. O mesmo do item (2), porém substituindo a irradia­

ção pela adição de impurezas. 

Esta técnica de deformação "in-situ" pode ser extendi­

da a monocristais e até policristais de outros metais. Há a pos­

sibilidade de substituir o METAV por um MET de 200 keV (JEOL-

200 do IPEN/CNEN-SP, por exemplo). 

4. Utilizar a irradiação com prótons em substituição 

a irradiação neutrônica para o estudo das propriedades mecânicas 

de materiais monocristalinos e policristalinos para vários flu­

xos integrados, objetivando relacionar o encruamento induzido 

pela irradiação com o fluxo integrado. Analizar os defeitos cria 

dos pela irradiação com prótons através da MET. 

5. O efeito do gás hélio proveniente da reação (n,a) 

em metais irradiados, é extremamente importante e, por isso, su­

gere-se também estudar o efeito da implantação de partículas a 

em materiais monocristalino e policristalino principalmente nas 

propriedades mecânicas. Determinar a concentração de He necessá 

ria para causar uma fratura intergranular, observando também os 

mecanismos de nucleação de bolhas de gás He. 

6. Utilizar as mesmas técnicas descritas nos itens 

(4) e (5) para as amostras de Nb com adições de 0,5; 1,0 e 1,5 

% de Zr. 
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