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OBSERVAGAO DIRETA DA INTERACAOD DE DISCORDANCIAS
COM DEFEITOS EM NIOBIQ IRRADIADD, POR MEIO DE
MICROSCOPIA ELETRONICA DE TRANSMISSAO DE ALTA

VOLTAGEM,

Mauro Pereira Jtera

RESTTMO

0 obijetivo do presente trabalho, & dar uma contribuil-
gac ac conhecimente das interagoes de discordincias mdvels com
defeitos [puntiformes, aglomerados e andig) ¢ dos efeitas des-
tas interagdes nas propriedades mecanicas de monocristais de Nb.

Observou-se o efeite da adigiac de oxigénio e dos defei
tos produridos por irradiacgaso nas propriedades mecanicas do Mb
monocristalinc em duas crientagdes distintas: [441] e £94l].
Houve um encruamento induzido por esses fatores nesses cristais.

Através de MET de alta voltagem, foi possivel a obser-
vagac da interagdoc entre discordancias deslizantes e os defeitas:
o principal mecanismo de remogdo de defeitos gue resulta na for-
magda de canais de discordancias, foi ¢ de arrasto {sweeping) on
varredura dos defeitos pelas discordancias deslizantes., Os defei
tos puntiformes s3o aglutinados em anéis pela passagem de discor
dancias e deixados alinhados ao longo das intersecgdes das dis-
cordancias com as superficies da amostra. FPropos-se um dlagrama
esquemdtico para ilustrar como essa aglutinagdo apera.

Também chservou-3e o argueaments das discordancias  em
torne dos aglomeradss de defeitos {(bowing around).

A pperagac do siztema de deslizamento andmalo na defor
magdo do Nb de orientagdc [941] pdde ser verificada, e, apresen-

tau-ge um modela ilustrative de como opera essa deformagaoc.



DIRECT OBSERVATION OF GLIDING DISLOCATIONS
INTERACTIONS WITH DEFECTS IN IRRADIATED

NIOBIUM SINGLE CHRYSTAL BY MEANS OF THE HWVEM.

Maurs Pereira Otero

AEBSTRACT

The abjective of this experimental work is to give a
contribution to the understanding of the interactions cf glid-
ing dislocations with defecta in irradiated niokium that re-
gult in the formation of dislocations channels.

The effect in the mechanical behaviour of [9417]~ and
[44173- oriented Kb single crystals due to oxygen addition,neu-
tron and eLectron irradiation was observed elther by macroscop
ic deformation in a Instron machine or "in-situ" deformation
in the HVEM-High Voltage Electron Microscops.

Some specimens were irradiated at IPNS-Intense
Fulsed Neutron Source, at 325 K, with EHlGl? nfcmz; others
ware ilrradiated with electrons in the HVEM,

The interactians between gliding dislocations with
clusters point defects and dislocations were observed. The pri-
mary mechanism for removal of the clustsrs by the gliding disle
cations was the "sweeping" of the clusters along with the glid-
ing dislocations. Az to the point defects, they were "swept" by
the gliding dislocations and left as aligned loops close to the
intersections of the gliding dislccaticns with the upper and
loweyr specimen surfaces, For the illustration of this phenomena,
2 schematic drawing was made. The mechanism of "bowing-ogut" in-
teraction of dislocations with defect clusters was also observed.

The reported anomalous slip chserved to operate in



the [941]- oriented Wb was also directly observed and a guali-
tive explanation along with a schematic drawing was propased.
Thia would explain the aoftening ohaerved after the yield
stress in the [9417- 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 defortmed at room

Eamperature.
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INTRODUCAS

O propdsitc geral deste trabalho & fornecer uma contri-

buicao para o conhecimento dos efeitos da irradiagaoc neutrdnica e

eletrdnica sohre as propriedades mecinicas do nidbic - Nb. Essa

contribuigio & principalmente de cunho fundamental, uma vez gue ©
material estudade & o Nb em sua forma monocristalina, onde se re-
duz consideravelmente o nimerc de variaveis gue apareceria no ca-

s de se estudar um policristal,

Essze trabalho constitui-se basicamente de duas partes:
1} Experiénecias com amostras irradiadas e nd3c irradia-
das com neutrons:

a) deformagio de amostras minusculas na miguina Instron, com ob—
tengio de curvas de tensdo-deformacdo ¢ andlise morfoldgica
das superficies,

b} deformagio "in-situ" no METAV (Microscdpio Eletrénico de
Transmissac de Alta Voltagem), com comparagdes acs resultados
obtidcs em (a}.

2} Experiencias com amostras irradiadas com elétrons:

a) Irradiagac com os proprios elétrons do METAV a 900 keV,sefui-
da de deformagao "in-situ', na qual se determina a tensdo de
cisalhamento,

b) comparagac com os resultados de deformagaoc de amostras irra-
diadas com neutriong, obtides por sutros autcres,

c) cbservagas "in-situ" e determinagac das taxas de crescimentos
de aneis de disceordancias.

Gs itens (b) da primeira parte e {a) e (b} da zegunda
parte, constituem contribuigdes originais para o conhecimento
das propriedades mecdnicas dao Nb.

Os chijetivos especificos gue permitirac atingir agquele

-



propdaito geral deste trabalho serdo: (1) observagdc “in-situ"
das interagdes das discorddncias méveis com defeitos puntifarmes
2 aglomerados de defeitos com conseqliente formagdo de "canais de
discordancias”, (2) ocbservagdc do mecanismo de remogdo de aglome-
rados de defeites nos canais de discordancias, (3) comparagio das
diregdes dos canals de discordancias observados nas deformagdes
"in-situ" no METAV com as diregbes dos tragos de deslizamentos de
planocs chservados nas superficies das amostras deformadas na Ins-
tron, {4} estudo do efeito da irradiagdc eletrdnica schre as dis-
cordincias e o consaqlente efeite sobre as propriedades mecinicas
e {(5) determinagac da taxa de crescimento de anéis de discordan-
clas.

Uma caracteristica muiteo importante a ser considerada
num projeto de instalagdo nuclear & o comportamento dos materiais
nucleares diante das sclicitagoes mecanicas gue podem ser produzi
das pelas tensdes e pelas dilatagdes térmicas devidas as altas
temperaturas, proprias de um ambiente de alta pressio, como & ©
caso de um reator de poténcia. Aliando-se a esses agentes fisicos
hd o efeito da pripria irradiagao que tanto pode melhorar como pi

1017 ALém dissa, ha gue

orar as qualidades mecanicas do materia
considerar as propriedades de absorgio de néutrons quands se ana-
lisa o3 materiais utilizados no encamisamento de combustiveis, tan
to quantoc agqueles gue se destinam ao revestimente internc da rea-
tor.

Ao lade da tecnclogla nuclear, ja4 muito bem desenvolwvi
da dos reatores gque fornecem a energia resultante dos processocs
de fissidc nuclear, desenvelve-se uma ocutra tecnologia que preten
de tornar utilizivel a energia resultante dos processcs de fusdo
nuclear. Comc a temperatura necessaria para iniciar o processo
(2}

de fusac nuclear & extremamente elevada ., a melhor opgdo que

se apresentou até o momento, & a de manter o plasma em suspensdo
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por meic de campos magneticos. Deénomina-se de "primeira parede”
de um reator de fusaoc nunclear, agquela gue esta mais proxima  do
plasma. Portanta, devide A& sua localizagdo fisica no reator de fu
530, a primeira parede estard sujeita as altissimas temperaruras
provenientes da irradiagdo de calor do plasma e, por isso, o mate
rial que a constitui deve ter um alto ponto de fusac e também res
ponder satisfatoriamente as solicitag¢des meca@nicas, provenientes
principalmente de dilatacdes termicas.

0 efeito da irradiagde tanto nos reatores de fissde cg
mo de fusao nucleares € o objeto de eatudoa de um dos ramos da
tgcnologia nuclear denominado de "Dancs de Radiagac'. 0O eztudo
de danocs de radiagado &, rortanta, uma atividade cientifica gque
se utiliza de métodos experimentais da Fisica para estudar os da
nos produzidos pela irradiagio em metals e ligas metalicas em si
tuagotes gue simulem aguelas existentes num ambiente nuclear. 3
principal objetivo & cenhecer o comportamento desses materiais
num ambiente de irradiag3c e fornecer subsidios para uma selegio
adeqguada dagueles materiais mais apropriados para uma instalagao
nuclear.

A irradiagio pode influenciar o comportamento dos mate
riais de varias maneiras., Nos metais e ligas metdlicas, o meca-
nismo mais geral que se aplica & aguele referente ac deslocamen-
to do Atomo de sua posigdo da rede cristalina, pelo fato de sey
nﬁélen ter sido atingido por um néutron rapido, por exemplo. Em
geral, ¢ dtomo deslocadc recebe energia suficiente para deslocar
outros Atomos em seu caminho e assim sucessivamente, ter-se-3 co
mo resultade um mecanismo denominadeo de “gascata de eolisdes'". O
nimero de dtomos deslocados por cada ndutron depende de sua ener
gia.que pode g2er de algumas centenas de keV para os néntrons

rapidoa. Para gque um simples deslocamento atdmico seja efetivado



hé4 um minimo de energia que deve ser transferido ac atomo atingi-
da. Esta energia & denominada de energia de limiar e, em geral, &
da ordem de 25 eV. 0 conjunto de deslocamentcs atimicos na regi-
go de interagdc da particula incidente com os atcmos do material
é denominado de "ponta térmica". A energla da particula é transmi
tida aos atomos do material numa interagic de cerca de 1071 5 se
guindo aproximadamente uma distribuigdc tal como a de Maxwell-Bol
tzmann, elevando a temperatura local para cerca de lDGGGC{3‘4}.

Essas pontas térmicas sdo volumes relativamente alonga-
dos na diregac da particula incidente, constituidos principalmen-
te de defeitops puntiformes tais como lacunas = intersticiais.

0s defeitos puntiformes e suas aszcclagoes tais como:
Iilacunas, bhiintersticiaiz, aglomerados de lacunas ou intersti-
ciais (anéis de discordancias), produzides pela irradiagiae tém
efeitos importantes sobre o material, especialmente sobre asz de-
formagfes, que normalmente aparecem através de mecanismos de dis-
cordiancias. Os defeitos puntiformes formados pela irradiagdoc res-
tringem o movimento das discordidncias de uma maneira similar aque
la de deformagdes a frio (introdugdsc de defeitos) e de intrcdugido
de impurezas nc material. Dessa forma, os efeitos mais importan-

tes Sac geralmente um aumento na tensidc de escoamenta, & uma

9
redugan na ductilidade, cujas relagtes com as dosses de irradiagic
530 complexas, pois dependem n3io somente do espectrs da radiagio
como também da temperatura ¢ da prépria natureza do material.

A natureza exata do comportamente dos defeltos que pro

duzem um aummento na tensioe de escoamento, dos metaiz & 1li-

S
gas nac & muito bem conhecida e, nesse sentido, a utilizagi3c do
METAV fornece uma possibilidades para a compreensaco dos mecanis-

mos de encruamento induzido pela irradiagaoc. Mesmo com o desen
volvimento das técnicas de MET (Microscopia Eletrdnica de Trans-

missao), onde s aglomerados de defeitos produzidos pela irradia

o i e
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¢ao sac observados e analisados, ha poucos trabalhos publicados
gue tentam correlacionar de mode guantitative os aglomerados de
defeitos com as mudangas nas propriedades mecanicas. A maioria
desses trabalhos, estan voltados principalmente para os metais de
estrutura cibica de face centrada (cfc), especialmente o cobre,
Nos Ultimos anos, pcrém, se observa um aumento no interesse &m se
estudar os efeitos da radiagdo nos metais e ligas de estrutura ci
bica de corpo centrada {cec).

Ao lade de muitos metais e ligas metilicas (tais como
08 agos inoxidaveis) gue estac sendo estudados para fins de apli-
caglo em tecnologia nuclear, encontram-se os metais refratarics e
suas ligas. Um dos metais refratarios de estrutura ccc gue padera
ser um constituinte de uma liga (como migroligarte nos agos inoxi

{3)

davelis, por exempla } tanto para utilizagao na reator de fissdo
como nos futurps reatores de fusio, & o Nb, Suas propriedades ma-
is importantes s3c: alto ponto de fusao E2;4EBDCJ, boa resisten-
cia a corrosio e boa condutibilidade térmica{E).

Para aplicagdes em tecnclogia dos dispositivos supercen
dutores, o Nb & ¢ elemento puro de maior temperatura critieca
(3,5 K} e forma ligas supercondutoras com Al e Sn com temperatu-
ras criticas de 18,0 e 18,5 K, respectivamente. Aliadc as caracte
rigticas acima descritas, que justificam o seu estudc, hi o fato
de que as reservas Dbrasileiras de Nb correspondem a 75 % das re-—
servas mundiais, sendo que o minéric pircclore aprescnta um teor
medio de 2,5 % de Nk gue & cerca de quatro vezes o teor do miné-
rio canadense, sequndo maior preodutor Mundial{?}¢

No capitulo I, sa3c feitas algumas consideragdes sobre
danos de radiagao =m materiais. A descricdc dos monocristals de
Nb» usados no presente trabalho & feita no capitule II. O3 resulta

do= abtidos sac apresentados no capitulo IIT com uma discussio

prévia, A disecussi3c final dos resultados & feita no capitule IV.



capfiTnoe 1

CONSIDERACOES SOBRE DANDS DE RADTACEC EM MATERIAIS

1. Introdugaa,

Devide ao grande interesse nc estudo de danos de radia-
gic em metais e ligas metédlicas, a bibliografia pertinente a esse
campo tem-se avolumado muito nos Gltimos anos. B praticamente im-
possivel uma revisdc histdrica completa, mesmo cuando se conside-
ra apenas o estudo de danos de radiagaoc nos metais e ligas de es-
trutura cibica de corpo centrado. Esta revisdo bibliografica ja-
mais pretenderd ser completa & serd apenas a construgao de uma ba
se fundamental para o presente trabalho.

Nesse sentido serdo examinados alguns aspectos de traba
lhos que principalmente se at2m aos segquintes tépicos: {a}l meca-
nismos de danos de radiagao, (b)) efeito da radiagidsa scbre as pro-
priedades mecdnicas dos materiais e (c} interagdo entre disceordian
clias méveis e defeitos (aglomerados de defeitgs e aneis de dis-

cordancias) com consegliente formagdo de canais de discordancias.

2, Mecanismos de Danes de Radiacao.

33c numercscs os autores gue tem discutideo os mecanis-
mos de danos de radiagac e, neste trabalho, a preocupagac sera
descrever de forma gualitativa alguns dos aspectos mais importan
tes da tecria de danos gue mais se relacionam com os efeitcs so-
bre as propriedades mecdnicas dos materiais.

Ouando uma particula energéetica tal como um néutron
com energia E> ! MaV se move através de um =dlido cristalino, e-
la colide com os atomos da rede cristalina e € capaz de desaleda
los de suas posigdes da rede. Um atomo deslocado dissipa a e-

nergia adgquirida am colisces sucessivas com gutros Atomos da re-



de. Dependendo da energia adgquirida no chogue primarioc & possivel
inelusive, o deslocamentco de um segundo atomo da posigzo da reds,
tendo-se assim um chogue secundirio, Num processo como esse, uma
parte substancial da energia & liberada para as posigdes vizinhas
a0 atomo atingildo, como calor. Quando uma energiaz menor gue agqué-
la necessaria para o desiocamento & transferida aos atomos, estes
terdc suas amplitudes de vibragao aumentadas gue bem corraspondem
acgquelas que se obtém durante um aguecimento deo material. Ac deca-
irem desse estado excitade, os Atomeos transferem suas energias
ao3 atomos vizinhos scob a forma de caler e, dessa forma, ter-se-
4 uma regiic no cristal com temperatura mais elevada que & deno-

n(8)

minada de "ponta térmica . Como a dissipagas da energia em
forma de calor tem come conaequeéncia o egquilibrioc térmico anteri
or, a ponta térmica praticamente nao danifica o material, embora
se acredite que seja possivel preduzir anéis de discordincias
com raios de 40 a 50 A devido a uma possivel deformagdo plasti-
ca local dencminada de "ponta pléastica” que e produzida per  um
aumento de pressao induzida pela ponta térmica' 2}, Estes andis
localizados nessa regiac de ponta plastica, poderdo manter sua
existincia se o processo de esfriamento da ponta térmica nao for
tal que inverta o processo de crescimento dos anéis, ou ainda se
0S5 mesmos se entrelagarem durante a formagac da ponta plastica.

(10 propis um mecanismo de dano conhecido co-

Brinkman
mo "ponta de deslocamente” na gual hd a formagdc de uma coroa de
auto-intersticiais e um centro constituidc por uma concentragac
de lacunas muito alta. Este mecanismo & ilustrado pela figura
I-1. A ponta de deslocamento ocorre no fim da trajetdria do ato
mo primario guando seu caminhe livre médic se torna pouco mesnar
do gue as distancias interatomicas. & estabilidade da ponta de

{11}

deslocamento ainda & duvidosa. Seeger e Essmann sugeriram

que se os intersticiais entrarem em equilibrio praximo da regi-
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3a rica em lacunas, a ponta de deslocamento sera instavel devido
a uma aniguilagio mitua entre lacunas e intersticiais e, conse-
quentemente, nenhum dano de radiagdo seria produzida.Seeger{lzj
antes havia proposto um outro mecanlsmo onde um atomo & desloca-
do para uma posicao proxima de um outro atomo, formando um tipe

de defeito denominadoc "crowdion” gque se propagz dinamicamente ac
longe de uma linha até uma posicio de equilibrio que & bem dis-
tante do local de sua origem. A propagagaco dinamica do crowdion

se @4 preferencialmente em linha de empilhamento compacto de &to
mos, de forma a 22 ter um mecanismo de transporte de massa e e-—
nergia denominado de "colisio focalizada". Este mecanismo estd

representado na figura I-2, na qual tambéem se cbserva a represen

tagan de um segundo mecanismo igualmente proposto por Seeger e

Essmanntll}. Ezste mecanismo, dencminado de "cadeia de substitui-

gac", essencialmente seria o seguinte: um Atoma em movimento co-
lidiria com um atomo da rede deslocando-o e ocupande © seu lugar
nagquela posigac: © processco se propagaria numa cadeia, com o  a-
tome deslocado, deslocando um terceiro e, assim, sucessivamente
até que se tenha um 3tomo intersticial no fim da cadeia. Por me-
io desse mecanismo, haveria atomos intersticiais em eguilibric
em posigdes bom distantes da zona ricaz em lacunas da ponta de
deslocamentso, Segundo a teoria de Seeger, as zonas ricas em lacy
nas, dencminada de "zona diluida", atuariam como barreiras para
o= movimentos de discordancias,

Estudando as colisbes focalizadas acima referidas,Lei-

bfrieall3?

salientou cue sSe a ccolisdo cruzar uma regiic da rede

em desordem, haverd a produgdo de um defeito. Por exemple, se 2
colisao tiver gue cruzar uma regifo com falha de empilhaments, a
linha de empilhamento compacto fica interrompida, surginde para

a colisdo um espago aberto na rede, Isto significa gque o Gltimo

Atomo da linha ndo tem com quem se chocar, mas deixa sey lugar
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vazio & caminha para uma posicdoc interstiecial (2e tiver energia
suficiente). Dessa forma, tem-se¢ a produgidc de um par lacuna-in-
teraticial gue & dencminado de "par de Frenkel". Este mecanismo
pode ajudar a explicar oz doiz efeitos segquintes, ja observados:
a) o aumento no dano de radiagac pelc trabalho a frio através do
aumento na produgdac de pares de Frenkel e
b) a fixagdo de discordancias pela irradiagic & baixa temperatura
cnde Se supde gue cada par de Frenkel atua como ponta de fixa-
gao,
Aszim é possivel ter-se o sequinte processc: discordancias intro-—
duzidag por laminagao cu trefilagdo atuariam como descontinuidades
na rede cristralina para as colisces focalizadaz produzirem pares
de Frenkel, gue por Suz vez seriam obsticules para ¢ movimento
das propriaz discordancias,

Um meganismo de dano de radiagao gue tem recebido acei-
tagdo também, & o de "moviments por canais" de particulas e ato-
mos de alta energia através da rede. As caracteristicas do movi-
mento dos atomos ou particulas por canais, foram deduzidas por

Robinson e Den(l4j

por meic de cilculos computacionais, levando
em cohta a estrutura cristalina do material,

For este movimenta por canals, o Atomo ou particula md-
vel & compelido a se deslocar através de canais da rede {por exem
plo< 110> no cfc) executando colisdes com os dtomos que se cons-
tituem como contornos do canal. Dessa forma, a energia do Atomo &
dissipada em peguenas e rapidas colisdes. Este mecanismo parece
ndo ser de muita importincia para a criaglc de barreira=s para a
movimento de discordanclas, embora seja um fator importante para
0 eilculo de danos de radiagao, conforme os mesmos autorses argu-

(15)

mentaram nura cutra publicagio
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3, Efeitc da radiacac scbre as propriedades mecianicas

dos materiais,

Comec descrite acima, a radiagao produz agleomeradeos de
defeitos gue se conatituirdo como elementos hisicos para os mode
1ss de encruamentce induzido pela radiagac. 03 aglamerados de de-—
feitos, e também os anéis de discordancias de natureza lacunar
o intersticial, atuam de alguma forma para impedir ¢ livre movi-
menta de discordincias quando o s6lido se encontra sob tensao.

Holmesclﬁ}

sugeriu um modelo bam simples para explicar o efeito
da radiagao sobre a tensdo critica de cisalhamenta, Este modelo,
esta representade na figura I-3 e & denominado de "modelo das bar
reiras dispersas'. Weste modele, os agleomerados de defeitas estao
localizados aleatoriamente neos plancos de deslizamento com uma den
sidade proporcional a dose de radiagio. A interacdc das discordap
cias moveis com as barreiras dispersas origina um encruamento do
material que & denominado na literatura de “encruamento pela rede
cristalina" (lattice hardening) ou ainda "encruamente pelo atri-
to" (friection hardening).

Durante a deformagac pléstica, esses aglomeradas atuam
como barreiras para o movimento das discordincias movels. Como se
ve na figura I-3, a aplicagao de uma tensac de cisalhamento, T o
produz o movimento da discordancia. Esta, movendo-sc¢ no seu plano
de deslizamento, ird de encontro as barreiras que tém uma separa-
¢do média, I e, a medida gue a tensdo de cisalhamento & aumenta-
da, a discordancia ultrapassa a bharreira indo para uma outra posi
£ac, representada pela linha tracejada. A aplicagioc da tensioc o-
rigina uma forga por unidade de comprimente da discerdanria  com
vetor de Burgers, b, igual a T.b e perpsndicular a linha da dig
cordincia. Para uma separacdo média, !, cada barreira estara su-
jeita a uma forga. F_, devido a agiac da discordancia que & dada

pors:



Posigian de
Repouso.,

Scb a agac
de Tensao,

Posiciac apds ultrapassar
a barreirs,

Fig.I-3. Interagac de discordancia gom barreiras aleatd-

riamente dispersas num planc de deslizamento,

sequndo Hr::-lrnes{ 16) .

12



13

F =1 bl [I-1)

onde o indice (0) representa cue a forga & considerada a 0 K,is
toc é, com o2 atomos da estrutura cristalina sem vibragdes térmi
cas.,

A um temperatura T, 3 barreira experimentara uma for-
ga adicicnal, devido as vibragdes attmicas, Fj. Dessa forma, a

expressao para a forga total sera:
F = F.+F, =T.b +F (I-2)

A discordancia ultrapassa a barreira quandc a forga
sobre a mesma atinge um valor eritico dade por FC‘ a, naestas
condigdes, a tensdo de cisalhamento critica sera dada por:

1

T, o= — {F, - Fy)
C bt C T

{I-3)
Com issc Holmes mostrou gue a tensdo de cisalhamento critica &
inversamente proporcional 3 separagde das barreiras. Isto signi
fica que aumentando o nimerc de barreiras, diminul a separacac
média entre elas e, conseguentemente, aumenta a tensdc critica
de cisalhamento. Neste modelo, a discordancia simplesmente atra

(

. 17 , - n .
vess5a 4 harreira. Crowah } havia chegada a mesma dependencia

de T com !, vonsiderando um mecanismc nc qual a discordan-
cia arqueia em torno da barreira. Sua expressido para a tensao

critica de cisalhamento é:

L (1-4)
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onde o & uma constante de proporcionalidade e ¢ o mddule de
cisalhamento. Como a densidade de aglomerados de defeitos & pro
porcional a dose de radiagide, segue-se gue em gualguer dos mo-
delos acima, esta interfere pna tensdc critica de cisalhamento,
pols a separagaoc, E, diminuil com ¢ zumento da dose de radia-
cac. A questao & determinar de que farma T depende da dose.

Para as condigBes em que o naimerc de barreiras por

unidade de volume & proporcicnal ac fluxo integrade de néutrons

rapidos, gt, H‘nlmes“5j sugeriu que i fosse dado por:
- c
P —— (1-5)
VBt
gue com {3) dara:
T, = c /gt {Fn =~ Fo) (I~}

onde C = constante. Por essa expressio, T & proporcional a ra

C
iz quadrada do fluxo integrado, @t, onde $ & o fluxo instanta-
nes e t © tempo de irradiagdo.

Na expressaoc (6}, cbserva-se também gque 1~ depende da
temperatura, porém nos trabalhos examinados daqui em diante,se-
ra considerado apenas o efeito do fluxo integrade, ou seja,oc e-
feito da dose de radiacido schre o sncruamento. Istoc & perfeira-

(18)

mente valido, porque 3lewitt e colaboradores mostraram pela
analise cuidadcsa de seus dados experimentals que a tensio cri-
tica de cisalhamento, 7 ., pode ser escrita em fungdc de fatores

separadod como:d

T~ = g(AL)E{T} {I=-7}
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onde g{#t) & independente de T e £{T) independente de #t. Essa
independéncia de g{@t) e £{T), estd ilustrada na figura I-4,on-
de o logaritmo da tensac critica de cisalhamento é colocado  em
furcdo do logaritimo da temperatura para védrios fluxes integra-
dos de néutrons, As curvas sao aproximadamente paralelas, satis
fazenda a condicido de que g{@t) & independente da temperatura
de ensalo. Seeger[lz}, considerando as barreiras comoc pontas de
deslocamento ou zonas diluidas, através de um tratamento  mais
sofisticado & de alguma forma diferente, obteve uma expressac a
nalitica para o cuja dependéncia predominante & com & raiz gqua
drada da dose, o que dava um reforgo para a validade do modelo

de HDlmES(lE}.

{18)

Blewitt e colaboradores . estudando o efeitc da ir
radiagdo de neéutrons répidos scbre o monocristal de cobre, ve-

rifiecou que seus dados experimentals se ajustavam mais propria-

mente A expressaoc:

B 2

{r. - ﬂ.2}3 = 3;5xlDl néutrons/cm {T-8)

C

onde se ve, portanto, uma dependéncia de 1. com a raiz olbica
do fluxo integrado, a temperatura ambiente,

Com esses dados emperimentais, estes autores sugeri-
ram um outro modela de encruaments que fol dencominade de “encru
amento por fontes de discordancias" (source-hardening)., O encru
amento por fontes de discordincias seria um processo no qual os
seqmentos de discordancias seriam fixados pelos cbataculos pro-
duzidos por radiagdc s assim impedidos de operarem como Fontes
de discordincias do tipo Frank-Read. FPor outro ladeo, o modelo

L 1= HOlmES{lEJ

., das barreiras dispersas, seria um processa o
gqual as discordancias deixam as fontes de discordincias e se me

vem em 3eus planos de deslizamentos inde de encontro ass obsté-
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culos preduzidos pela radiagido, originando dal, o encruamento

pelo atrito.

Thompson & Paré(lgl. reuninde 95 dados experimentais
de Blewitt e calaboradores(laj, Youngizo}, Diehltzl] = Fis-
1-::h|?,-1:|:22:| ans seus proprios num grafico de escala log-log, repre-

sentade na figura I-5, mostrou que a dependéncia de TC & com a

raiz olbica do fluxo integrade, o gue favorecia a adogac do mo-

delo das fontes de encruamento, embora o préprio Diehltzl} em

sen trabalho tenha adcotade o modelco do encruamento pela rede
exiztalina. Diehl{zg} fez graficos da tensaoc de escoamento, 7 g
Versus (ﬂt}lzz e {ﬂt}lﬁa para o monccristal de cobre em tempe

raturas de 300 e 90 K & verificou que a dependéncia de o com

(ge) /3

. requeria um pericdo de incumbagdo a fim de se conseguir

uma extrapclagac para os valores de amostras nac irradiadas. Ele

(16)

preferiu o modelo de Holmes . Pargue os valores da 9p para

17 2]

baixos fluxes integradosd [ ~ 2x10 1/cm se ajustavam aqueles

obtidos para amostras naoc irradiadas e propds um "efeito de sa-

(1€)

turagao" asscciado ac modelo de Holmes . para explicar o en-

cruamento mals lento cobservado em altes f[luxos integrados.

(24)

Mais tarde, Blewitt e Arenberg am experiencias de

tensio-deformagio "in-situ" com o cobre irradiade a 4,2 K, mas-

traram gue a tensiao de escoamento, 7 varia com a raiz enbica

El’
, . 14 i7 Z
deo fluxec integrado, para Pt na faixa de 2,5x10 a 10 n/om®, A=

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

va a raliz quadrada da dose, reguereria efetivamente a adogao do

15 nfcmz; o gue acharam

ser pouco provavel., Porém num cutra trabalho, Diehltzsl, comen

{24)

efeito de saturagido perto da dose de 5x10

tando os dados de Blewitt e Arenberqg indicou gque &4 o, para =2

E
moatras ruitc bem recozidas exibe uma dependéncia com a raiz qua
drada da dose, enquanto gue amostras deformadas exibe uma depen-

- . - - -
dencia oom a railz cubkica.,
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(26) considercu © caso em gue a2 linha de tensio

Foreman
de uma discordancia niac & constante, mas varia logaritmicamente
com o seu comprimento L e propds a seguinte expressio para a ten

£30 critica de cisalhamento:

Gh 1l L
te = A———e— [In— + B] (1-9)
2T L 1:":l

onde: A & uma constante aproximadamente igual a 1,

G & o médule de cisalhamento,

b é o vetor de Burgers,

L é o comprimento da linha de tenado,

r, é o raio do nueleo da diacordancia gque se supoe 3er 1i-

gual a b &

B & uwna constante gue depende das tensoes internas. A equa
gao I-9, tem sido usada frequentemente para explicar o encruamen
to gque para altas doses de radiagac se aproxima mais da depen-
dencia com {{Jt]lJrJr3 do gue com {Et}lxa_

L,
Baaeado ne argumente de Diehl{E‘J. Blewitt e ¢olabkora-

{27)

dores modificaram a expressac 1-9 para a seguinte forma:

~1/2
{D, + kdt}
+ kﬁt}lfzfln 2

T = I

c 14D

+ B[, {I-10)
2 - )

onde: D, é o numerc de pontos de fixagio (pinning points) inici-
almente presentes,isto. &, antes da irradiacgig,
k@t & o namerc de pontos de fixagao formados durante irra-
diagao.

Nestas condigoes, os dados experimentais obtidos ante-
{24)

riormente se ajustam perfeitamente a equagdo I-10 para altas

doses onde D2 torna-se desprezivel, Blewitt e colaboradores che-

garam = conclusioc de gque o modelo proposta por Hclmes{lﬁ} a o

*

¢ue governa o aumento na t., sendo a irradiagdoc neutrdnica a res
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ponsdvel pelos novos pontos de fixagda noe plano de deslizamento,

dando a dependéncia de T» Com a raiz guadrada da dese de irra-

diagao.

A controvérsia sobre a deperdéncia do encruamsnto com
o fluxo integrade, girava principalmente em tornc dos metais cfc
representadas pelo cobre, quer na forma monocristalina come poli
cristalina, Os efeitos da radiag3c neutrdnica nos metais cec,tém
mostrado que as propriedades mecanicas representadas pela tensao

de escoamento, tém exibide uma dependéncia com a dose de ir-

GE,
radiagac um tanto quanteo diversificada. Por exemplo: (a) o mono-

1/2

cristal de ferro, exibe uma dependénciz de T cam (@t) 50-

c
mente para pequencs fluxos integrados, sendo gue para fluxos in-

2

tegradoes BHlﬂl? n/om”, se nbserva uma saturagﬁo gue pode ser

atribuida ao efeito da presenga de cerca de 20 ppm em peso de

carbanﬂizal, (b) para o policristal ferrovac - F.f{‘:,'r‘:}:|

0,1 " (ﬁt)ﬂ'ls

, a dependén

cia & com (@t) , [€) para ¢ policristal de molib-

{30)

dénio, a depcndéneia ¢ com a raiz gquadrada e {d} para o Nk o

expoente de {(@t) era 0,07 e 0,25 dependendo das condigdes indci-
ais da amﬂstra{Bl}.

Cuanta ac efeitc da irradiagdo neutrfnica na defcocrma-
cac plastica do Nb, serd interessante rever alguns trabalhos,

(32}

Makin e Minter estudando as propriedades mecanicas

o nfcmz,

do Nb irradiado <om ndutrens a um fluxe integrado de lﬂz
ochseryvaram um aumentos na In induzida pela radiagao de cerca de
26 % & uma redugﬁo o mesmo um desaparecimento na queda do escoa
mento logo apds a Tpe Eles interpretaram cosse resultade om ter
mes do meodeloe de HolmesElE}. Um dos resultados do presente  tra-
balho, & a determinagac do efeito da radiagdoc neutrdnica schre @
monocristal de Nb em duas orientagdes distintas, como se verd em

capitule posterior.

Trabalhande extenslivamente com Wh pelicristaline & HNb
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{33) {34)

monocristalino, Tucker e Tucker e ¢colaboradores astuda-

ram o efeito da radiagas neutronica na tens3o de cisalhamento

18 nfcmz. Consideraram

desse metal com fluxes integrados até 8xlo
de gue forma as bharreiras presentes no material nao irradiado,
barreiras - U, se combinam com aguelas produzidas pela radiagao,
barreiras - I, a fim de dar a tensao de cisalhamento, T ohaer-
vada. Consideraram dois casos:

a} as barreiras U e I atuandec independentsmente: neste caso, &
tensic de  cisalhamentco resultante gue atua na linha de discor
TU‘ onde TU &
a tensic critica de cisalhamento do material ndo irradiado. Des-

dancia nas bharreiras I no escoamento sera T -

sa forma a equagac I-1 ficat

T =1 = — {I-11)

Dnde:FI & a forga necessaria para gue a discordancia ultrapasse

a barreira e
EI & & distancia média entre as barreiras I. Considerandc

gue haja 2 barreiras I por unidade de wolume, todas com pratica

mente o mesmo diametro, dI, EI pxle sar escritoc como:
- 1
npdy

1/2
{nIdI} {I-13}

b} as barreiras atuando juntas: neste rcasg a oguagao serd a mes

Mma, porém serd substituide por:

r

1
= - (I-14)
¥ nUdU + nIdI

|
|
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DndE:nU & o numerc de barreiras U por unidade de volume e
d, @ diametro de cada uma.

Mestas condigdes a equagao I-1 fica:

(ndy + ngd )12 (I-15)

ﬂ‘l"-’.‘ll

onde F, foil substituida por F, a forga efetiva critica. Desde

que 1 =, quande n, =0, a equagan I-1% fica:

2
- — EnIdI} {I-156)

Ml

2
T = T
U

o

Aplicando as equagoces I1-13 e I-16 acos dadoes cobtidos
com amostras irradiadas, verificou-se um melhor ajuste da egua-
¢aa I-16 para a extrapolagio dos dados de amostras ndo irradia-
das, Isto sugeriu que as barreiras atuam juntas no impedimento
do movimento das discordancias. Concluiu-~se que ha um forte en-
cruamento devido a interagio discordancia~barreira com uma forca
tdc intensa gue obriga as discordancias a arguearem em torno das
barreiras, conforme o modelo de DrowanilT}.

Um outro detalhe de importancia cobservade & que pareci
a haver uma carrelagidn do encruamentc com o2 aglomerades de de-
feitos de todos os tamanhos, embora em trabalho antericr, Makin

e 1:t::~1a-:ﬂ:n:;arau:lur::res{:J.'E’}I

estudando o cobre haviam concluido gue somen
te aglomeradcs com diametros menores gue 50 % contribufam para o
encruamento induzideo pela radiagao.

Uma forma de se verificar o efeitoc do tamanhc dos aglo
merados no encruamento induzido pela radiagda seria modificar os
geus respectivos dismetros, Com este cbjetivo, Loomis a Ger-
ber‘BE} estudaram o efeito de impurezas de oxigenio nos aglomera
dos de defeitos e no encruamentc do Nb monocristalino irradiado

15 2

com neautrons com fluxos integrados até 4x10 n/cm“. Eles cbier-—
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varam através de microscopia eletronica de transmissac, amostras
de Nb cam 185, €8 e 10 ppm de oxigeénio gque exibiram diferentes
concentragoes e tamanhos de anéis de discordancias e aglomerados

de defeitos. Para fluxos integrados de 321@1?. lﬂla

19
e 1,3x10
2 . oo . oA
n/cm®, as amostras com maiocres niveis de impurezas de oxigenio,
exibiam maiores concentragdes de anéis com mencres didmetros e

mainr tensdao de cisalhamento, T Para todos os nivels de impure

o
za, a tensio de cisalhamento era proparcional a I{jill‘l::ll"z2 até uma
dose de 3x10%7 n,f‘cm2 & aparentemente independente do nivel de
impureza., Para doses de 3xlﬂl? a lGl8 néutrmnsjcmz, To dpresen

tou uma queda gque & caracteristica da operacgic dos sistemas de

8 18 2

deslizamentos, Para doses de lGl a 4x10 n/em”, todac as amos-

tras apresentaram uma saturag¢dc para T Finalmente para doses

C-ll
1ls 2 Co g
n/om™, TC apresentou uma varlagao 1TC, que

era maior para o8 maiores niveis de oxigénio. As temperaturas de

maicres que 4x10

irradiagiae e das experiéncias de defarmagac estavam entre 30 o

{36)

50 “C. Loomis e Gerber interpretaram es8ses resultados utili-
zandc ¢ modele de encruamento pela rede, alegando gque as marn-—
chas pretas (black spots) e os anéis de discordancias observa-
dos no microscdpic eletrnice eram os agentes do encruamento, is-
to &, as barreiras se cpunham ags movimentos das discordancias e
gque o encruaments induzideo pela radiagdc era principalmente de-
vido aos aglomerados e anéls com didmetros menores que 70 A,

Até& o presente, 0 mecanismo de encruamento pelas harre
iras tem sideo plenamente aceito, porém a introdugias de impurezas
ne metal cee, ou mesmo a formagdo de auto-intersticials pela ra-
diagdo {(neutrdnica ou eletronica) a baixa temperatura, por exem-
plo 4,2 K, tem suscitado uma controvérsia guanto a natureza ao
mecanismo de deformagloc também a baixa temperatura. A Controvér-

sia se refere a guestas se o mecanismo de deformagas & de nature

£a lntrinsica ou extrinsica. O mecanismo de natursza extrinsica
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atribui a malor parte da dependéncia deformagao-temperatura &as
impurezas residuais, enguando que o mecanismo de natureza intrig
sica sugere que o ripido aumento no encruamenta a baixa tempera-
tura resulta de uma alta resisténcia inerente a rede cristalina,
acs movimentos de discordancias em hélice, Esta resisteéncia se-
ria provocada pela presenca das barreiras de Peirvis-WNabarro (37)
ou ainda pelas conversdss termicamente ativadas de discordan-
cias helicoidais dissociadas de configuragoes presas (sessile)
para livres (glissile).

Essa controvérsia surge porgue ha deois conjuntos de
resultados experimentais que parecem apoiar ambas as conclusces:
a) a introdugio de dtomos auto-intersticiais pela irradiagic com
elétrons a baixa temperatura ou de itomos intersticiais estra
nhos no ferro, produz um efeito de amolecimento gquando deformadso
a baixa temperatura {77 K) gue & altamente dependente da orienta

{38,39;

¢3o do eixo de tensao , b) a introdugde de dtomos intersti

ciais estranhos de um dnico tipo no Nb, produz um efeite contra-

ric, isto &, um encruamento{4ﬂ*4lj.

Kagakawa o celaboradores{42},

examinaram s diferengas
entre os mecanismos de deformagido a baixa temperatura do Fe e Nb
objetivands contribuir para a resolucgds dessa controvérsia, Eles
realizaram experiéncias de tensio-deformacio a 30 K para amos -
tras de Nb com duas orientagdes distintas do eixe de tensao

"441] e =:94-1] , respectivamente, ilrradiadas com =letrons de 2

17 elétrons;‘cm2 a temperatura me-

MeV e fluxo integradc de 3,1x10
nor que 30 K. Com a interpretagas das curvas de tensag-deforma-

gao e analise morfoldgica das superficies dos cristais de ¥b, con
cluiram gue as diferengas observadas entre os seus dadeos experi-

mentais para © Kb & os do Fe obtidos na literatura devem ser ex-—

plicados em termos da consideragidoc dos sistemas de deslizamentosa.

v

Un "sistema de deslizamento' & comumente representado
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pela diregdo e pelo plano no gqual uma discordancia desliza guan-
o cristal estid sob tensio mecinica. Por sexemplo: um deslizamento
de uma discordineia no plano {101) na direcao [llI: é& represen-
tads por (101} [11I;.

0 amplecimento do Fe, induzido pela irradiagdo ou ain-
da pela introdugac de intersticiazis estranhos deve ser explicado
peloc fato de gque o Fe se deforma pela operagao de um sistema de
deslizamento primirio caracterizado por {lDlJ[}lﬁj com fator de
Schmid igual a 0,499. Por cutro ladg, o encruamenta chservada pe
la introdugac de dtomos intersticiais no Wb, pode ser explicado
pela operagdo de um sistema de deslizamento andmalo caracteriza-
do por {110} 11T} com fator de Schmid igual a 0,244, apesar da
existéncia de um sistema primarioc ElGl}Elle com fator de Sch-

mid igual a O,499.

4. Interaciho entre discordancias mdveis e defeitos {(a-

glomerados de defeitos e andis de discordinceias).

4.1. OUbservagao de defeitos por MET-microscopia eletrd

nica de transmissag.

A utilizagio de fontes de radiag3o tais como reatores
rucleares de pesquisa, aceleradores de particulas {van de Graff,
Ciclotron, Microacdpie Eletrfnice de Alta Voltagem, etc,) na in-
trodugﬁo de defeitos nos materiais atraves dos mecanismos de da-
nos de radiagao, tem exigido a utilizagdo de novos métodos de es
tudo além dagueles ja tradicionais tais como experiencias de ten
sao-deformacéo, resistividade, propriedade magnética, microsco-
pla otica, mic¢rocdureza, etc, Essa exigencia tem sido atendida
com a utilizagac do MET na observagdo e andlise direta dos de-
feiteos produzidos, niac semente por irradiagdc, mas também por
processos mecanicos e térmicos.

Em 1359, esse método de estude fol utilizado pela pri-
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meira vez na observacac direta dos dancos de radiagtes em AL, Cu
o Au{43*44'45].

Oz tipos de defeitos mals comumente ghservados numa es
trutura cristalina através do microacdpio eletrGnico sao: A) a—
glomeradcs de defeitos, B) anéis de discordancias, ©} discordan-
cias, D} falhaz de empilhamento, E) cavidades e F) bolhas de gas,

4) Usualmente, o8 aglomerados de defeitos aparecem co-
mo pontos pretos na tela fosforescente do migroscopio. Fm alguns
metais, podem gser cohservados apds irradiagdc, enguanto gue em oy
tros, eles somente se desenvolvem apos um periodo de tratamento
térmico posterior & irradiagdc. Aumentando-se a tamperatura ou o
tempo de recozimento, o3 pontos escuros desaparecem € em seus lu
gares se desenvolvem aneis de discerdancias ou até mesmo cavida-
des e falhas de empilhamento. Os aglomerados de defeitos t&m es-
trutura muito complexas, principalmente quando criades pela irra
diagdo. Eles resultam da aglomeragzo de lacunas e ou interstici-
ais até atingir um tamanho gue possa ser resglvido pela MET. Es-
sa aglomeracdc & influenciada por um nimerc de fatores, tais co-
mo a temperatura de irradiagic, a pureza do material, o proprio
material, etc,

(46)

Chen e coclaboradores observanda os aglomerados de
defeitos em Nb irradiado com neutrons ate @t = BxlDl9 nfcmz,

E *» 0,1 MeV, dividiram-nos em Aglomerados de Defeltos Peguenos -
ADF e Aglomeradeos de Defeitos Grandes - ADG. A natureza dos ADG
foi determinada como sendo intersticial com a aplicagic da técni
ca da troca de sinal de {E.E}s, onde 5 é o vetor de difraglo, b
& o wvetor de Burgers do aglomerado e 8 € a disti3ncia da esfera
de Ewald ao ponto da rede reciproca gque di a reflex3o (s & para-
lelo ao feixe de elétrens). A atribuigdc do vetor de Burgers aos

ADG, somente foi possivel apds um tratamento térmico entre 350 e

500 °C no qual eles se convertem de aglomerados para aneis de
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discordincias simples.

B) Os anéis de discordancias consistem principalmente
da aglomeracdo de lacunas ow intersticiais. Neo microscdpio ele-
trinico, eles aparecem tendo uma estrutura bem definida. Quando
atingem dimensdes que podem ser resolwvidos, apresentam-se real-
mente Como anéis. Por ocutra lado, se as dimensdes forem menores
que 50 8 ou menos, sles aparecem como @struturas caracterizadas
pelo contraste preto-branco, O gue distingue um aglomerado de de
feito de um anel de discordancia gquandeo suas dimensdes 30 menc-
res que 50 B, & exatamente esse tipo de contraste., Ha dois tipos
hisicos de anéis: a) anel deslizante {s8lip locop), quandc o vetor
de Burgers gque ¢ caracteriza estd no plano do anel e b} anel
prismatico {(prismatic loop). quands o vetor de Burgers & normal
ac plano do anel. Anéis que se apresentam am estruturas mistas,
geralmente & referido na literatura simplesmente como "anéis
prismaticos"., Com a aplicagao da teoria de contraste de difra-

(47)

gao desenvolvida por Hirsch e colaboradores é possivel a de-

terminacio da natureza dos anéis de discordancias - lacunar =y

intersticial, & natureza cristalogrédfica de um anel de discerdan

cia & completamente caracterizada pela sua normal, E, do plano

do anel e pela seu vetor de Burgers, b. O anel serd do tipo lacu
&+ . . .. —

nar se {n.b) * 0 e do tipo interaticial se {(R.b) < 0.

C) As discordancias do tipo hélice (ou helicoidal) o
cunha, aparecam no microscopio eletrfnico como linhas escuras re
tas, curvas, quebradas e mistas. A determinagde do vetcr de Bur-
gers de uma discordancia, é feita com a utilizacio da aplicagic
de um dos resultados da tecria de contraste de difragac., De acor
do com essa teoria, a discordinecia € invisivel na tela fosfores-
cente do microscopio eletrfnico guando as imagens s3o cbtidas pa

-
ra certos valores do vetar de difragio g para os quals a.ﬁ = Q.

) As falhas de empilhamento, 3ao defeltoa caracteriza
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dos pelas regives do cristal em que os plancos adjacentes nao es-
tdo numa relagac cristalografica correta, e, devido a isso, de-
finem interfaces na estrutura cristalina do material. Essas in-
terfaces aparecem nas imagens do microscopio eletronice como es-
truturas constituidas por conjuntos de linhas paralelas.

E) As cavidades {(voids), sdg volumes vazios existentes
no seio do material. 3ao agregados de lacunas que atingem dimen-
stes volumétricas discernivels pela MET. As lacunas se aglomeram
preferencialmente sob a agdo de impurezas gasosas (hélia) e cres
cem A supersaturacac lacunar que e causada pela forte atragao de
intersticiais proprios para as discordancias, As cavidades apare
cem nas imagena do microscépio eletronico como regioes claras.

F} Um dos danos provocados pela irradiagac do material
com neutrons & o atomo de hélio como resultado da reagac nuclear
(n,s). Devido & baixa solubilidade do He nos materiais, este se
agleomera constituindo as bolhas de He. As bolhas de He aparecem

como pontos claros na tela do microscdpio eletrdnico.

4.2, Canais de discordancias.

Os "canais de discordéncias", sdo regides planas lim-
pas de defeitos,cbservadas no interior das metais {(irradiados
cu temperados] deformados.

Entes da observagao de aglomerados de defeitos pela

MET, Cr:‘;tt:l_’elll:d"q":I

propos gue a deformagdo plastica de metais ir-
radiados poderia ocorrer pelo deslizamento inicial de discordin-
ciazs varrendeo alguns dos cbataculos criados pela radiagdo, fazen
do com gue a passagem de outras discordancias do mesmo planc de
deslizamento fosse facilitada, resultando assim uma avalanche

de deslizamentcos bem localizados. A primeira confirmagdo experi-

mental direta de gue os aglomeradas de defeitos s3o removides

dos caminhos das discordancias deslizantes fol feita por Green-
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{49}

field e Wiladorf em monacristais de cebre irradiado com néu-

trons e deformado. A confirmagda da existéncia de canais de dis-
cordancias em cobre irradiadc fol feita por Seeger{lzJ que suge-
riu a correspend@ncia entre s canais observados através de  MET
e a® marcas dos tragos de deslizamentos obsarvades nas superfi-
cies das amostras através do microscdpic Stico.

Hi muito tempo que se reconhece que a deformagac plas-
tirca nos metais irradiados= tende a se concentrar em bandas de
deslizamentos distintas, separadas por regides nao deformadas.
Eszad bandas sg3o constituidas por conjuntos de linhas de desliza
mentos que correspondam aos planoes da estrutura cristalina em

gque se dia os deslizmentos. Essas “"marcas", foram chservadas nao

gomente nas superficies de amoztras de cobre, mas tambdém no
Al{:ﬂ} FE{ElJ

(53]

' Mo' 52t o wpl®3) . por exemplo, Wechsler e colabo-

I

radores verificaram atraves de micrescdple Sticc gue endquan-
to o Nb meonocristaline nzo irradiade e deformado apresentava uma
distribuigéo uniforme das linhas de deslizamentos, o mesmo mate-

17 2 42 90 °c,

rial irradiada até um fluxo integrado de 4, 2xiQ n/cm
apresentava conjuntos de linhas {bandas} separados por regides
nao deformadas. Em guase todas as observagoes de canais de dis-
cordancias pela MET, os tragos do plano ne gqual um canal estd
contideo s3ac consistentes com os trageos do planc de deslizamento
cbservados nas superficies por meio de microscopia Stica. Em  al
gumas situagoes, a identificagio das orientagdes cristalografi-
cag dos plancs dos canais € feita com ¢ auxilic da tecria de con

(54)

traste de difragao para determinar o vetor de Burgers da dis
cordancia movel, Caomo o vetor de Burgers deve eatar no plano do
canal, a sua determinaga® e of tragos 4o plano, determinam univo
camente o8 indices desse plano. A tenria 4o contraste de difra-

-~ \ . = -
g3o prevé gque discordancias para as guails g.% =0 {g, vetor de

- — . ' .
difracdc é b, vetor de Surgers) terde contrastes invisiveis  ou
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fracos, Assim,é possivel determinar b, com a obtengdc de micro-
. . -+
grafias para varios vetcores de difragac g de um mesmo campo de
chservagdo,Um exemplo da identificacdo de canals de discordanci-

{31)

as & encontrads no trabalho de Tucker onde um arranjo trian-

gqular de canais de discordincias ¢ identificado usando-se trés

. - - - - .l ap . ~
vetores de difragdo g. Comg = (0lIl ¢ g = {lIG]; as discordan
- ' -+ -
clas apresentam-se bem visiveis, g.b # 0, endquanto U oA
- r 1 - e + > :
g = 10l elas saoc quase Invisiveis, g.b = 0, Consideranda-sea

também o fato de gue no Nb se tem a diregde <111* muito bem iden
tificada como sistems de deslizamento, = gue a diregac dos  tra-
gos dos planos na superficie da amostra (determinada pela difra-
cdo} era <112> os trés planos dos canais foram caracterizades co
mo planos {1107 c¢ujas normais estao no planoc (111) que era a
superficie da amestra.

Esse métods de identificagao dos canais se aplica tam-
bém para o caso de wmonocristais, porém, como se verd neste traba
lho, a determinacao dos indices dos planos dos canais para mono-
cristais & mais simples porgue se conhece de antemac a disposi-
¢do cristalografica dos planos na amostra.

0s canais de discordincias tém sido cbservadces em mui-
tos metais irradiados ou . temperados. Para metails irradiades, tem

se por exemplo, o Cu(12’49*55'56'5?}. o MD{52’58‘59}, 51,60)

31,33.61)

o Fe{

e o Nb[ e para o5 metals temperados, pode—se citar por

exerplo, o AL(52:63) ¢ o 2,(84)

4.3. Mecanismos de Interacao: discordancias moveis-de-

faeitos.
De acordo ccm Smidt{ﬁﬁl, o processo completo de forma-
cao de canais de discordincias deve envolver 05 seguintes fato-

res: mecanisme de iniciagiac do canal, eliminagao dos aglomerados

de defeitos e encruamento cu outro processo gue finaliza o desen
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volvimente do canal.

4.3.1. IniciacB8n do canal.

Agumas consideragdes a respeito do probleme de inicia-

¢do das bandas de deslizamentoc em materiais irradiados foram fei

tas por Makin e Sharptﬁe}

- Este mecanismo sugere gue as discor-
dancias deslizantes (gliding dislocaticns) surgem de simples a-
neis de discordincias gue atuamn como foantes= ao se expandirem de
acarda com ¢ madelo de fontes de discordancias de tipo Frank-
Read. Makin g Sharptﬁﬁl; consideraram gque para ¢ anel se expan-
dir & necessdria uma tensio dada por:

Gh g Nl"fzm

T = +  —— {I-17)
2r ol

onde: G & ¢ mddule de cisalhamento, b é o vetor de Burgers, r e
o raio do anel, N & o nimero de chstdculos {aglomeradcos) idénti-
cos por unidade de area gque cortam o plano de deslizamento, & &
um fator gque da conta da efetividade da interagdo; 2= 1 se to-
dos os obsticulos sdo efetives e m & a tensido de resisténcia de
cada obstaculo. O primeiro termo do segqundo membro da equagio
I-17 corresponde a tensao necessaria para manter o anel em exis-
téncia devido a linha de tens3o e o sequndo termo & a tensio por
anidade de comprimento de linha de discordancia necessaria para
éuperar a forga de resistdncia dos obstdculocs,

Um empilhamentc de discordincias se forma,a medida que
mais anéis sdo produzidos pela fonte. Esse empilhamento exerce g
ma tensdc de reagio dada por nGh/Zr scbre a fonte. 03 autores
mosStraramn gue para o Tu o nimerc de discordancias num empilhamen
to cresce rapidamente tas logo o primeiro anel tenha se expandi-
do o suficiente para que o segunds anel sSurja. A tensan se apro-

1/

xima assintoticamente de gH szb até gque o empilhamento se for-



31

me, depois cai rapidamente, Seus cdlculos mosStram que uma vez
que a tensdo necessdria para fazer ¢om que o anel atravesse =
campo de obatdculos seja atingida, o empilhaments se forma cuase
gue imediatamente e se expandes para tensdes decrescentes. 0 tra-
Palho de Makin e SharpEEE} fornece subsidios que faverecem a ado
gdo do modelo de encruamento pela rede {lattice hardening). Por
meic deste modelo, o8 autores mostram que os defeitos dispersos
produzem todas as caracteristicas de deformagdc que antes eram u
sadas como evidéncias para o modelo de encruamento pelas fontes

fgource hérdening}.

4.3,2. Eliminacac dos aglomerados de defeitos.

Umn mec¢anismo de ramogac dos aglomerados de defeitos se
ria aquele no gual a discordancia arrastaria para as bordas do
canal 98 aglomerados que encontrasse durante ¢ seu movimento,Mas
¢ conjunto de observagdes experimentals tem indicade gue a densi
dade, o tamanho e a distribuigac dos defeitocs perto das margens

do canal s3o praticamente o0s mesmos e=m regioes afastadas do ca-~
5,67
a1(55,67)

ol 64)

. Uma excessac € o trabalho de Bapna e golaborado-
; onde fol observadeo para o caso do oure temperada, uma
densidade de pequenas falhas de empilhamento tetraddricas na a-
rea deformada préxima da parede do canal maier do que nas regiB-
ea afastadas do canal, Outra excessao mais recente & encontrada
ng trakalho de Loomis e Gterc{ﬁa}, onde os canais, limitados pe-
la auperficie da amostra, apresentam uma alta densidade de anéis
alinhados ao longo da intersecgio dos plancos deos canails com as
guperficies da amostra.

Um outro tipo de mecanisme supbe uma aniguilagaa
dos aglomerados de defeitgos de certa natureza por outros de natu
(67}

reza oposta . por exemplo: lacuna e intersticial. Se o5 aglo-

merados forem de natureza interscicial, por exemplo, elos seriam



—_————

32

aniguilados pelas lacunas criadas durante o movimento de discor-
dincias. Este processo parece ser duvidose em vista da observa-

gao de canais no cobre irradiade e deformado a 4 K, onde a difu-

2dn atdmica & minima.

4,3.3. Interacac discordancia-ane! de discordancia.

Talvez uma atengao malor tenha sido dispensada aos mo-
vimentos nos guais a discordincia, no sex movimento, interage
com um anel para incorpora-lo em sua estrutura ou para converté-
lo numa configuragdo que o permita deslizar para fora da area do
canal, ou ainda para alterar sua forma a fim de facilitar o seu
desaparecimento. Surgiu uma hipdtese de gue um anel com vetor de
Burgers tendo a mesma direcio do vetor de Burgers da discordan-
cia pudesse ser parcialmente incorporadc na discordancia, porém

come salientou Eharp{55]

este mecanismo ndo daria conta de expli
car o desaparecimento dos anéis cujos vetores de Burgers s3o in-
clinados ac plano de dezlizamento.

A figura I-5, representa um tipo de interagac entre u
ma discardancia e um anel incompleto proposta por Strudel e Wash

(69}

burn para o caso de uma rede c¢fc, Neste casa, o anel nido se
encontra no mesmo plana da discorddncia. O vetor de Burgers da
discordancia & DB = afEElIDj e odo anel & Dd = a/3_111]. Nes-
sa interagdo €& formada uma discordancia parcial com vetor de Bur
ers éﬁ = aﬁﬁ[lI?] que completa a interagac com ¢ anel gerando
um segmento helicoidal com vetor de Burgers ﬂ% de acordo oom a
equagao Dd + dB = DB. O resultado final dessa interagidoc & gque
a discordancia apresenta Secgles espirais e o anel & destruido.
Este modelo de interagdo explica perfeitamente os dados experi-
mentais obtidos para o Al temperadec a partir do &858 “c, onde se
observa longas discordancias com segmentos de espirais e regides

{70)

desprovidas de anéis
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Fig.I-6. Interagic entre uma discordancia e um anel

incomplets (ver texto), segundo Strudel e

7
Waahburnt G}.
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Um outre sistema de interagac para metais cfe, fol pro

posto por Foreman e Eharp{?l)

. A figura I-7, ilustra ¢ processo
de remogio do anel, O resultado final da interagdo & que o anel
ficou incorporado & discordincia que continua seu movimento,dei-
xandg atras de si uma area limpa,

Finalmente ha um mecanismc bem diferente daqueles aci-

(67)

ma propostos. Tucker e colaboradores , Propos&m gque a remogao

dos aglomerados de defeitos & dos anédis seja devida a um agueci-
mento local proveniente da energia de deformagio plidstica. Para
Rk, calcularam um aumentoc na temperatura de cerca de S0 “c, que
& insuficiente parz aniguilar o= defeitaes, se o calor for consi-
derado distribuide gniformements pela amastra, Se, por outro la-
do, o calor devido a deformagﬁa, for liberado preferencialmente

schre o5 aglomerados, o gue gs autores acham provével, as ampli-
tudes de vibra¢des térmicas deos atomos que constituem os defei-

tos aumentaria consideravelmente =, consequentemente, haveria um

exodo dos Atomos dos aglomerados de defeitos que faria com gue

estes desaparecessem.

4,3.4. Fuperiéncias de deformacac "in-situ" no MET.

Uma das tecnicas mais apropriadas para o estudc e cb-
servagiac direta do comportamentc das discordancias e o seu efei-
to sobre as propriodades mecanicas dos sdlidos & a deformagdo
"in-situ" no MET, utilizada neste trabalho., No entants, ¢ nume
ro de trabalhos publicados relativos ao usc desta técnica, &
muito reduzido, mesmo em se tratande do use de microscopio  de
100 kv, Apenas coms exemplo, pode-se citar o trabalho da Ve-

:=.hejlhjr':?2:]I

nc qual ele obhzerva gque a escelha do sistema de desli
zamento nao s9 depende da orientagic do eixo de tensdo, como
tambémn da orientagdc da superficie da amostra {(monoeristal de

Mol deformada "in-situ™ num MET de 100 k¥, Ele conclul que oS



Fig.I-7. Quatro estagiosz de interagaoc de uma dis-

cordiancia D, com um anel . A. As linhas sec-
cionadas representam a configuragido prévia.
Em {a) a discordancia corta o anel = forma
jungdes estiveis J = A + D em dois pontos
da intersecgdo (b}. O deslizamento de ambas
as partes do anel permite que as jungoes
cresgam at® juntarem-se e se estenderam em
torno da metade do anel (¢}, o tue minimiza
2 energia tanto para o anel ¢omo para a dis
cordancia. As duas metades do anel deslizam
e juntam-se devido a atracdc entre elas (d).
0 anel é aniquilado 2 a disgordancia conti-
nua sew moviments. A& discordancia € supocsta
ser quase reta localmente, de modo gue sua
lirha de tensao exerce uma forga bem pegquena
sobre o anel durante a interacio. Conforme

Foreman e Sharp{?l}_

35
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sistemas de deslizamentos mais efetivos 830 agqueles nof quails
os anéis de discordfncias perdem facilmente as Euas componentes
helicocidals para a superficie, deixando as ccmponentes em cunha
Se propagarem atraves da amostra.

Devido & esse resultade importante, Vesely sugere que
a lei de S¢lmid para a tensio de cisalhamentc maxima resolwvida
seja corrigida por um fator send quando se considera os siste-
mas de deslizamentos em amostras muito finas. Dessa forma, a lei

de Schmid passa a ser escrita como:
Vv = senfcosfcosi {I-18)
cnde: V & o fator que detarmina a probabilidade de atuagan do

slstema de deslizamento,

- + ] m .
@ anguleo entre o vetor de Burgers,b, da disceordancia e

h
139

= ra .
a normal ¥ da superficie da amostra,

L
i 1Y

o &ngulo entre o vetor de Burgers B & o eixo de tensio

En
M~

o Anqulo entre a normal a0 planc de deslizamentc = o
eixo de tensao,

Quanto ao usc do Microscopic Eletrdnico de Transmissdo

de Alta Veltagem {METAV), nas experiéncias de deformagdo "in-si-

(59,73} No

tu?, tem-se 23 trabalhas de Campany e colaboradores
primeiro trabalho, os autores descrevem a técnica, a preparacac
de amostras e ©s primeircs resultados da deformacgido "in-situ” pa
ra o monccristal de Mo, Nestes resultados, cbservaram que parti-
culas de carbeto de molibdeénio atuam come fontes de discordinei-
as e gue estas, de acordo com Vesely, perdem suas componentes he
licoidais para a superficie e as conponentes em cunha movem-se
rapidamente para as margens da amostra, Cbservaram também gue

discordéneias helicocidais com vetor de Burgers na mesma diregdo

do deslizamento nao desaparecem na superficie e syas velocidades
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ao longo da amostra & cerca de sels vezZes menor gue as velcocida
des das discordincias em cunha.
Mo segundo trabalho, estes autores confirmam os resul

t72) observando que as interagées entre as dis-

tados de Vesely
cordancias durante a deformagdo € altamente dependente da geome
tria da amostra.

Os trabalhos mais recentes da deformagdce "in-situ” no
METAY, =do de Johnson e I~I:i.r.sl.t:h':5'?:I e de Hanamura e Jesser(?4}.0
Ultimo refere-se a deformacgdo "in-situ" do ago incxidavel tipo
316 irradiade com néutrons e implantade com hélic. O cobjetivo g
ra astudar o efeito dessas irradiagdes nos modos de propagagidao
de trincas d¢ material scb deformacic.

(57)

¢ trabalho de Johnson e Hirsch refere~se a defor-

magdo "in-situ" no METAV de monoeristais de Cu irradiado com

18 nfcmg. E » 1 MeV,

neéutrons a um fluxo integrado de 10
Até o presente, o8 Unicos trabalhos publicados a res-

peito da deformagdo e irradiagdo "in-situ" no METAV de monocris

tais de Nb com as orientacbes ‘941 e (4417 podem ser vistos

nas referéncias 68, 75 e 76, Neste sentido, o presente trabalho

pretende ser também uma contribuigdo.

5. Danos de radiag3oc  com  elétrons.

B.1l. Aspectos experimentais.
MNesta parte, a atengdo sera focalizada numa das alter-
nativas de irradiacdo a disposigde do pesquisador em danos de ra
diagdg. Trata-se da utilizagdoc do METAV como fonte de irradia-
¢ao cuja utilizagaoc na simulagao dos processos de danos de radia
¢do iniciou a cerca de guinze anos{??}.
As vantagens da utilizagao do METAV para os estudos de
dancs de radiacdo sao: a) alto fluxo de elétrcns,e portanto, al-

ta taxa de deslocamento atdmice (107> dpa/s comparada com 107®

[ e e

o 4
! L) ° - .. - =1
Lo ' . - . . e T
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dpa/s num reator nuclear), b) geralmente ze tem dezlocamentos a-
tdmicos simples (sem cascatas}, c) ohservagao "in-situ" de nucle
agidoc e crescimento de defeitos secunddriocs e d) controle relati-
vamente facil das variavels experimentais, tais comoe & orienta-
¢dc da amostra, a temperatura, a energia e o fluxo.

Um conhecimento preciso das condi¢gdes experimentais no
METAV, & essencial, embora aparegam dificuldades tais ccmo: a)
fluxo, cuja medida pode apresentar erros devides a nan uniformi-
dade do feixe de elétrons, b) taxa de deslocamento. As equagbes
de danos de radiagdao requerem o conhecimento da energia limiar
de deslocamento atdmico, Tqr Que pode ser facilmente medida pela
voltagem de limiar. No entanta, T, varia & nem sempre & Sbuio
gqual valor se deve usar. Este problema & muito mais sério guandeo
o material estudado é uma liga metdlica, porgue os Tg's dos ele-
mentos da liga 23c diferentes, ¢) efeito de superficie. 0O efeito
de folhas finas, onde as superficies sio sumidouros dominantes, &
bem conhecideo, Condigdes volumétricas podem ser simuladas efetu-
ando-se irradiagoes e cbservagdes am areas bem grossas, d] prepa
ro da ampstra,. As amostras devem ser preparadas cuidadosamente a
fim de evitar a2 introdugao de defeitos pela deformacgdo origina-

da durante o manuselo das mesmas.

5.2. BEfeitos basicos da irradiacdo com elétrons.

5.2.1. Processao de deslocamento atdmica.
A energia mdxima transferida numa ceolisio slastica
frontal de um elétron de energia E, massa m e momento p, com  um

atomo de massa M & dada por{?a}.

(2p)?

Tma = ———— {I-13)
* M

Como os elétrons tém velocidade praxima da velocidade
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da luz,c, pela cinemdtica relativistica tem-se:

pzcz = E{(E + chz} (I-20]

combinando-se as eguagoes 1-13% e I-20, segue-se  gue:

2E{E + chz}
T = {I-21}

fnax Mcz

Para colisdes pas quais ha um angulo & entre as dire
gGes do elétron incidente e do atomo atingido, a ensergia trans

ferida sera dada por:

T = Tmax COEEQ (I=-22)

O préximo passo & eatabelecer um critério para gue ha-

ja o deslocamento atdmico, Uma suposigio grosseira, mas dtil, &

considerar o dtomo preso em sua posigldo na rede cristalina, num
poco  de potencial guadrade e isotropice de profundidade T4

Td & a energia de limiar para que haja o deslocamento

atomico. Para T < T.., ndc haverd a criagdo de defeito, se, por

d
outro ladeo T = Td’ a probabilidade de criagdc de defeito é 1,
Este modelce bem simples, fol introduzido por Kinchin
<! Pease{?g} g serve perfeitamente para o Caso em gue S usa o

‘microscdpio eletrdnico como fonte de irradiagdc, onde as energi-

as transferidas pelos elétrons, T . dificilmente sac tais que

max
provoquen deslocamentos secundarios., Nestas condigées, o nimero
total de deslocamentos produzides por chogue primidriec de energia

T, é&:

N(T) = ——— , para T » 2T, {I-23)
27
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Para energias transferidas T *» Tﬁ‘ a concentragdo de
deslocamentoes produzidos ou pares de defeitos criades, por segun
do, e dada pelaz taxa de deslocamentos P = ﬁese. onde Ee e o
fluxo de elétrons e 5_ a secgdo de chogue para deslocamento atd-

{BD}. putilizando cidlcu-

mico durante a irradiagdoc eletronica. Oen
lo computacional, tabelcou os valores de Se tantoc para os nicleos
pesados como para os mais leves. A seccao de chogue Se para Ficil
chogue primdrio no Nb irradiade com elétrons de 900 keV, & de
cerca de 70 barns(BD}.

Apds um tempo de irradiagao, t, o dano € eXpPresso pors:
D = o Sat. {(I-24)

que & usualmente referido em unidades de deslocamentc por &tomo,
dpa (displacement per atom)}, Danc de radiagao = 1 dpa, signifi
ca que em média cada Adtomo da estrutura cristalina foi deslocado

pelo Menos umna veZ.

5.2.2. Defeitos puntiformes.
As variagdes das concentragdes de dtomos intersticiais
C,. e de lacuras, C . num regime de irradiagdo constante,sdo da

1
das pmrtal]:

dc
—Y = p(1-c ¥{1-Z. C )-Z, (M. +M_}C.C
W 1V v i i i 1
dt
M e G ra s Ay (£-25)
dc,
o = P{1-C_)(1-2, € )-2  {M.+4 )C.C_

-Z. M.C_ T [{I-26)

ia 1 sa 1
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Os primeiros termos correspondem as taxas de produgdo
de defeitos que contribuem para a2 migragao livre com o8 defeitos
gue escapam de uma recombinagdo espontinea caracterizada pelo ni
merc de posicbes de captura ziv' Os segqundos termos s5ac as taxas
de desaparecimento de defeitas puntiformes pela aniguilagio mi-
tua devido & migragio de intersticiais e lacunas com mobilidades
M, e Mv, respectivamente. (05 terceiros termos representam o esca
pe de cada defeito para as superficies da amostra, cnde a efeti-
vidade das superficies como sumidouros para cada tipo de defeito
é representada por C., e C_ . Os quartos termos sac os desapare-
cimentos de cada defeito devido aos crescimentgs de anéis de

discordancias do tipo intersticial, onde C__, & a concentragio

=4

de posigdes atbmicas nos deslocamentos dos anéis e Zia, & ziv o8

numercos de posigoes de capturas em torno de uma posigao atdmica.

H.3. Aglomerados de defeitos puntiformes,

5.3.1. Aglomerados de intersticiai= quandge as lacuras

sdo imbveis.

A formagao & crescimento de aglomerados de interstici-
ais ou aneéis de intersticiais durante irradiagac a baixa tempera
tura, onde as lacunas sdo iméveis, podem ser explicados pela con
gideragdo de deis mecanismos basices: a) a nucleagds homogénea e
k) a nucleagdo heterogénea. De acorde com o primeirc mecanismo,

o intersticial migra segundc a equagao

ST _E}
£, = f_exp( 2 2} exp{———o) (I-27)
kTa

freqgligncia de salto,

I

onde: £

£

I

o= freqlléneia vibracional natural,
m_ . . ~
g;= entropia de migragao,
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energia de migragao,

constante de Boltgmann e

ET
k
T, temperatura abacluta.
Essa migragdo do intersticial se da até gue ele seja:

l) aniguilado por uma lacuna ou 2} presc por cutro ilntersticial,
formanda um embrida de um anel oy 3) incorporade a um anel, oca-
sicnando o Seu crescimentoc ou 4) absorvido por uma discordancia.
Mo comego da irradiagdo, antes que haja a nucleagao dos anéis,os
processos (1) e (2] predominam, engquanto gue no fim da irradia-
gﬁo._quando se tem um grande numerc de anéis e lacunas, o3 pro-

cesscs (1) e {(3) sao dominantes. Hi inclusive a possibilidade de

se ter um estagic transitdrio de nucleagido apos o gqual nao se

tem mais nucleagac de anéis e o2 que estiverem presentes simples
mente crescem pelo mecanisme (3). Esta possibilidade, & confirma
. da neste trabalho.
0 segundco mecanismo envolve além das consideragoes do
primeire mecanismo, o encontreo deos intersticiails migrantes com a
queles preses em lmpurezas, A mesma teoria pode ser aplicada pa-
\ ra o caso do segundg mecanismo, porém modificando-se a taxa de
i migragao do intersticial congiderando-se ¢ tampo gque ele fica

presg na impureza.

5.3.2. Aglomerados de intersticiais quando as lacunas

san maveis.
Em contraste com o gue fol descritc acima, as lacunas
sdo méveis num regime de alta temperatura.Uma caonsegiéncia im-
portante em gue Se¢ tem lacunas o intersticlals em difusic acele-
rada durante a irradiaglc a alta temperatura, € que os estados
de equilibrio de suas concentragdes sdc atingidos em um tempo
bem mais curto do que o tempo de um experimento, Os fendmenos

mais importantes gue ocorrem durante uma irradiagio a alta tempe
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ratura 33o osd seguintes: a)} crescimento de anédis de discordinci-
as e de cavidades, b] migragdo de lacunas para as superficies e
o) escalada (climb) de discordancias,

0 processo de crescimento de cavidades & fortemente dg
pendente, cu controlado, pelo crescimento dos anéls e pela esca-

{78}

lada de discordancias gue atuam como sumldouros para o in-
tersticiais preferivelmente as lacunas. Uma vez ocorrida uma nu-
cleagdo de lacunas, formando um aglomerado, este cresce até Az
dimensdes de uma cavidade.

Nio & chijetiveo deste trabalho ¢ estude da formagaos =

crescimento das cavidades, embora estes fendmenos sejam importan

tes para as caracterizagbes mecinicas dos materiais.
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CAPITULD IT

FROCEDIMENTO EXPERTHMENTAL

1. Preparacdo de amostras.

1.1 Crescimento de monccristais,

Nidébio policristalinc na forma de varetas cilindricas
de difmetre 6 mm foram adguiridas do MRC (Materials Research Cor
poration) com dadoz de andlise fornecidos pelo fabricante mos-
trando que as impurezas principais eram 40 ppn em peso de © e
250 ppm em peso de Ta., Estas varetas policristalinas foram fundi
das num forno de fusac por zona por feixe de elétrons na Divisao
de Materialis dos laboratorios de Argonne Naticnal Laboratory-aNL.

6 torr e a velocidade

Durante a fusio, o vacuc era de 1 a 2x10°
de varredura era de 25 cm por heora,. AS impurezas gascsas € as im
purezas metdlicas de baixo ponto de fusdc foram num certe grau
removidas., Cbteve-se como resultado dessa fuszado, virias varetas
¢ilindricas monocristalinas com diferentes orientagdes cristalo-
graficas. Escolheu-se por melo da difragdo de raios X, duas vare
tas gue apresentavam orientagdes mais préximas daguelas deseja-
das, isto &, o eixo do cilindro paralelo as diregdes [441] e
[941] respectivamente.

fssas duas varetas foram utilizacdas como sementes para
o crescimento de outros monocristais de mesma orientagac. Muiltas
intarrupgoes foram necessdrias no sentido de se alinhar a orien-
tagac da vareta com as orientagnes desejadas. Este alinhamento,
era feito pelo dobramentsc das varetas conforme os dngulcs de des
vios que se cbtinha pela difragac de raios X. A velocidade utili
zada para esta sequnda fase de obtencgdo dos monocristais era de
18 a 21 om por hora, A orientagac final dos monocristais estava

dentro da faixa de 4+ 1 o daquelas de [441] =] [941] .

(TR -.- e e mm m e L T T e ey
F IR L e —
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1.2. Preparagdio de amostras para deformagao.

As barras monccristalinas foram em sequida cortadas em
pedagos de aproximadamente 15 mm. Cada pedage, foi cortado ETI
fatias de aproximadamente 0,65 mm de espessura, com o auxilio de
uma maquina de corte com discos de carborundum, Esse fatiamento
& subsequente a definigdo da orientagac obtida pela difragdo de
raios X a fim de gue se tenha as superficies mais largas parale-
las aos planes {110} e (1Z2I) para os monocristais [441] e [941]
respectivamente. As fatias foram depois cortadas até uma largu-
ra de 3 mm e logo apds encaminhadas para a maguina de eletro-e-
rosdo a £im de se ooter a forma final! apropriada para defarma-
¢des tanto na magquina Instron quanto “"in-situ" no METAV. A figu-
ra IT-1, ilustra a forma geométrica e di as dimensdes dasz amos—
tras,

As amostras foram polidas mecanicamente com o auxilio
de lixas n? 600 até gque a edpessura se reduzisse a 0,5 mm e de-
pois quimicamente até a espessura de 0,2 mm numa solucdc de uma
parte de acido flucridrico {HF} para uma parte de Acido nitrico
(HHG3}. Assim a espessura ficou reduzida para menos da metade da
espassura original e, como fei revelado pela difragac de raios X
todas as deformagdes intreoduzidas durante o corte {fatiamentso)
foram removidas. As amostras de Nb de orientacfes [ 4417 e [941],
serdc representadas por Kb[441] e NH[941] . respectivamente da-
gui para diante,

As figuras II-2 e II-3, ilustram as difragdes de raios
X, as procjegdes esterecgraficas e o3 esguamas geomdtricos obti-
dos a partir delas para as amostras de Nb[4417 e NP 3417 respec
tivamente. Relativamente 3 disposigio geométrica dos plancs nes-—
sas ampstras, a tabela II-1 d4 uma lista de fatores de Schmid pa
ra o3 sistemas de deslizamentos pessivels e a figura II-4, um es

guema de come s2les =23aa calculados.
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a) Forma e dimensdes das amastras de Nb morocristalino

para deformagic na maguina Instron.
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bl Forma e dimensoes das amostras de Nb mopocristalins

para deformagdo "in-situ" no METAY.

Fig.II-1l. Forma geometrica e dimensces das amocslras de
Nk menocristaling para deformagdce na maguina
o METAV,

Instron = "in-siti:'
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{a}

{b])

. Fig.II-2. Determinacdo dos plancs cristalograficos da amos-
tra NB[4417. {a) Difragdoc de raios X, (b} proje-

cic esterecgridfica e (e) representagidc esquemitica
da armostra com a disposigdo dos planos de desliza

mentas,
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Fig.II-3. Determinagiac dos plancs cristalograficos da amos-
tra Nk[941]. (a) Difragde de raios X, (b) proje-
gAdo estereografica e (c) representagic esgquomAti-

ca da amostra com a disposigdo dos planos de des-
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KH(941]

[11I] sop (1117 sDC [1I1] [1IT]
PI101) ©,499 | cf10T) 0,470 {110} 0,351 {211) O,212

P{112) 0,437 | ct21I} 0,422 {211y 0,225 {110) 9,205

{211y 0,425 {112) 0,398 {121} 0,286 {101) ¢,162

(011Y 0,255 | A{11I0} 0,296 {10T) 0,215 {171} 0,144

A{1TI0) 0,244 (G611} ©,158 (01l 0,141 {(1I2) o,070

(12T o,006 {121} 0,073 {117} 0,040 {011y O,042

Nb[4417]

{1117 sop [i11] soe [111] [11T]
P(l12) 0,500 jc{i113) a,387 {110} ©,148 {ITa)y ¢, 100
P{10L1Y O,435 | c{10l) o,337 {121) ©,1la0 {2IT) ¢, 093

(G11) 0,433 {011) 0,332 {217} 0,126 {I21) 0,079

(I21% 0,250 {127} 0,132 (011) 0,083 {InI) 0,082

(211 o, 245 {217y 0,191 {Inl} 0,056 {01y 0,037
Aa(1Y0Y o,000 | A(11I0) o,000 {It2)y 0,022 {T12) 0,014

SDP-Sistema de Deslizamento Primario,

SDC-Sistema de Leslizamento Conjugado,

P-Plano de Deslizamenta Primario,

-
Nelel

C-Conjugado e A-Anomalo,
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Essas orientagdes, Nb[9417] e Nb[441l] , foram seleciona
das devideo aos compartamentoes mecinicos de deformagiac distintos
cbservados. Para o Nk[9417], o sistema de deslizamento mails obser
vado & o (110} 1117], apesar de seu fator de Schmid ser menor do
que o do sistema de deslizamento primdric (1OL)[111. Devido a
este fata, o sistema (1I0)[11I] & chamado de sistema de desliza
mento andmalo. Por outro lado, para o Ni{44l], ¢ comportamento

mecanico & o esperado.

1.3. Tratamentos termicos.

1.3.1. Desgaseificagido,

As impurezas intersticiais N, 0, H e € produzem um e-
feito considerdvel no comportamento mecanico dos metais ccc.Bpds
o crescimento dos cristais na fusido por zona, estes intersticia-
is ainda apresentam concentragoes tipicas entre 100 e 1.000 ppm
atomicas e, como é sabido, os experimentos tipicos de irradiagdo
produzem defeites puntiformes intrinsicos com uma faixa de con-
centracio de somente 1 & 100 ppm atdmicas. Portante, se se dese-
ja obter informactes a respeito do efeito das lacunas e dos auto
intersticiais produzidos pela irradiaqgo em materiais como o Nb,
& ahsolutamente necessario reduzir o nivel das impurezas inters-
ticiais ao menor valor possivel.

Felo aguecimento & alta temperatura am alto vacuo, po-
de-se romover essas impurezas, pois elas possuem alta pressio de
vapor e haixo ponto de fusdo em relagdc aos do material a ser pu
rificado.

Na figura II-5, tem-se uma repressntacic esguematica
da interligaqao dos equipamentos utilizados para o tratamento
térmico. As amostras foram saldadas a ponto umas as outras atra-
véa de pequencs pedacos de tdntaloc de alta pureza e dispoastas en

tre o= terminais elétricos no interior da cédmara, comforme ilus-
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tra a figura I1-6, Apds fechada a camara, com a utilizagdo de
junitas de cobre, iniciava-se o vicuo com a bomba de vicuo rota-
toéria sem dleo, até um valor de pressidoc de - 107! terr. Em segui
da, preenchia-se as hombas de adsorgdo com nitrogénic liguids e,
atingido ¢ equilibrioc térmice, o vacua era de - 1072 torr. & es-
sa pressio, abria-se lentamente a valvula da bomba idnica que fi
cava ininterruptamente ligada, mantendoc uma pressZo de - 10710
torr. A wvalvula da bomba ifnica era totalmente aberta quandeo a
pressao atingia leD_E torr., Messa situagdo, fazia-se G.aqueci—
mento {bake-out) de toda a camara, com o auxilic de resistencias
colocadas nas paredes externas a uma temperatura de aproximada-
mente 100 °C a fim de remcver todas as moléculas de ar ou agua
condensadas nas paredes internas do sistema durante a montagem
das amostras. Apds l2 horas de agqueciments e a uma pressioc de

- 107°%

torr, desligava-se as resistencias e fazia-se uma refrige
ragao com agua gue circulave no exterior da camara €, 40 mesmo

tempe, ligava-se a bomba de sublimacfo de titlnio. & uma pressio
de Exlﬂ'lﬂ torr, comeg¢ava-s¢ o aguecimento das amestras por pas-—
sagem de corrente continua atraves das mesmas. A temperatura esra
menitorada com ¢ auxilio de uam pirfmetro infravermelho. 0O ague-
cimento era feito lentamente, & fim de se evitar um awnento brus
co da press3o, A 1,200 °C e i pressioc de 5,8xlﬂﬁ9 torr, injeta
va-se oxigenilio ultrapurc por meio de oma valvula de vazac con-

trolada até 3 pressdc de 5x10"° torr durante 15 minutos. Fechava
5e a vavula e mantinha-se a temperatura a 1,200 S¢ durante uma
hora. A essa temperatura, o oxigeénio migra para o interior da a-
mostra, combinandog-se com o5 intersticiais ©, M, H, etec., com a
pressac caindo para Exlﬁ-a torr. Apbs esse recozimento, iniciava
se a desgaseificacdo elevando-se a temperatura até 1.900 °C len-

tamente, a fim de prevenir am aumento brusco da pressac. A pres-

- . - -7 - . . . .
sac total =ubia ate ~ 10 torr. A pressac parcial devida a  1i-
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kberagdo dos gases da amoatra era medida e registrada por um es-
pectrémetro de massa guadrupolar. Seus valores cobriam a faixa

% torr no inicio da deagaseificagic ate - 1071° torr no

de - 10~
final da desgaseificagac.

Em algumas experiéncias de desgaseificagio, mediu-se a
pressdo parcial devida a apenas ao 0, Seus valores cobriam a fai

xXa de - ID_lﬂ a ~ lﬂ_ll

torr,. Esses valores de pressdes parciais
33a dependentes da quantidade Jde amostras montadas no sistema. A
figura II-7 ilustra uma curva de desgaseificaglo do Nb{4417. Ob-
serva-se nessa figura gque para se obter uma pressaoc parcial devi
da ag 0O, praticamente constante, era necessario um recozimento
com duragdo de aproximadamente 2 horas.

Apds a desgaseificagdo, a corrente gque aguecia a ameos
tra era desligada. A temperatura cala de 1.900 “c 3 tamperatura
ampbiente e a preasac total caia de leﬁ_a torr para 5le"9tDrr.
2 temperatura ambiente e antes de se abrir a camara, injetava-ss
oxigénio ultrapuro até que a pressio se elevasse a 5x10~° torr.
O ohjetivo desse procedimento, era formar ama pelicula de dxido
de nidbioc gue protegia as amostras evitande gue as mesmas absor-
vessem gases da atmosfera, principalmente hidrogenio proveniente
da umidade do ar.

Feita a injegdo de oxigénio, fechava-se a valvula da
bomba idnica, desligava-ze a bomba de sublimacdo de Ti e injeta-—
va-se nitrogénio gasoso para cque a pressac sublsse & pressac at-

mosférica e, am segulda removia-se as amostras.

1.3.2. Dopagem com 200 ppm em peso de oxiganio.

Fara se cbter amostras com 200 ppm em peso de oxigeé-
nic, repetia=-se todo ¢ procediments acima descrito, com a dife-
renga de gue 2 amostra era resfriada até 1.200 “C apds a desga-

seificagac. A essa temperatura, o oxigénic ultrapure era injeta
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. - . -8 .
do atée que a pressac subiszse para 5x10 torr. Essas condigoes
eram mantidas por um periodoc de aproximadamente 15 minutos.
Ezse tempc de recozimento em atmosferz de oxigénio, &

determinado pela expressaoc empirica[azj:

_a -
[ (1 + 1,31x10 “exp(7.150/T,)].Cq.V

t = (II-1)
l,EQ.H.PD
onde: €, = concentragdo de oxigénio em % atdmica,
v = wvolume da amostra em cma,
A = soma das areas das superficies da amcstra em am?,
P, = pressio total na camara em torr,
T, = temperatura em X.

Para transfgrmar ppm em peso para % atomica, usa-se a

relagio:
-4
5,8x10 7.C,(ppm)
CD = %oat. {II-2)
FPEI
Yo caso presente, 200 ppm em peso, correspondem g
0,116 % at.

0 teor de gxigénio para as amostras desgaseificadas
pode ser avaliadc utilizando a expressao II-l.Para um recozimen-

8 torr e 3 temperatura de

to de 2 b a wna pressdo de ~ 1,5x10°
1.300 “c, a concentragac de oxigenio nas amostras desgaseifica-

das, & de cerca de 10 ppm.

l.4. Irradiagao.

Parte das amostras foram acondicicnadas em capsulas de
aluminio puro £ em atmosfera de hélie puro. As cdpsulas foram ip
troduzidas no dispositivo de irradiagéac do IFNS - Intense Pulsed
Neutron Scurce, denominado de N3F {(H2) - Neutron Scattering Fa-

cility {Hole 2) gue esta esguremdticamente representade na figura
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II-8. Conforme se vé nessa figura, um feixe de prétons de 500

MeV com uma corrente de 2,36 up A incide num alvo de 238U produ-

zinds um espectro de néutrens com energia miwima de cerca de 44

12 2

MeV, O fluxe inatantinec mdximo de 2x10 n/cm”s era obtido para

energias em torno de 1 MsV, Utilizando-ge esse fluxo instantaneo
as irradiagdes se processaram durante cerca de 75 dias, sendo
gque durante essae perioedo houve multas interrupgfes irregulares.
Com issc as doses (fluxos integrados) gobtidas foram: a} fluénecia

total média para todas as energias do gspectro de nautrons

18 2

= 1,9x10 n/em” e b) fluéneia média para néutrons de snergia

0,1 Melf, = E.u-:lC]l.;r nfcmz. Para efeito de estudoa de danas de

radlagas, as amostras serBc referidas como irradiadas até

17 2

#t = 5x10 n,/cm (E » 0,1 MeV).

Algumas amostras foram trazidas para o IPEN/CNEN-5F,on

de foram irradiadas durante 5 meses no reator IEA-RI. O fluxo

integrads médio foi de lxlﬂlg anmE para néutrons de energia

1 MaV. Estas amostras serdg referidas comg irradiadas atéd
139

E

gt

nham o formato apropriado para ©8 experimentcs de tensic-defcrma

10 n,x‘cm2 (E = 1 MeV}. Infeligmente estas amostras nac ti-
gao, Elas foram deformadas apenas para COMpParar OS5 CoOmportamen-—
tos mecdnicocs e verificar os tragos de deslizamentos. Algumas deg
las foram deformadas até a guase fratura, afim de se observar

o medo de fratura, iste €, a relagdo da diregac de fratura  com

as diregobes dos tragos de deslizamentos. As temperaturas de irra

diagdes foram as seguintes: 325 K no IPHNS e 300 K no IEA-RI.

2. Experimentos de deformacio.

2.1, Experimentos de deformagdec na Instron.
Apos as irradiagdes = um pericdo de um més, necessirio
para o decalmento radisative, iniciaram-se as experieéncias de de

formagdo. As deformagdes foram realizadas na Instron com a utili
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zagdc de um dispositive especial para amestras mindsculas,
Easse dispositive foi, postericormente, fabricadc nas oficinas me-
cdnicas do IPEN/CNEN-SP e utilizado para & deformagdo das amos-

19 2. Wa méguina Instron do MST-Mate-—

tras irradiadas com 10 n/cm
rial Science Technology do ANL, as amcstras foram deformadas &
taxa minima de 5x10% mm/s, enguanto gque na Instron do IPEN/

CHEN-SP, a taxa minima de deformagdo utilizada fol de 813x10-4
mm/s. As deformagoes foram realizadas a temperatura ambiente,

com excessao de duas delas que foram executadas & temperatura

do nitrogenic liguide (77 K}, para confirmagdo de um resultado
da literatura[BSJ.

Apcs as deformagdes, todas as amostras foram observa-
das e fotografadas no microscopico otico Zeiss para o estudo da
morfologia das superficies, Para tanto, utilizou-se da técnica
de interferéncia de contraste de Nomarski, tanto no ANL ¢uanto

ng IPEN/CHNEN-SF.

2.2. Experimentos de deformagdc no METAV.

Fara os experimentos que foram executados no METAY,
representado pela foto da figura II-9, todas as amostras foram
afinadas até que se obtivesse a transparéncia acs elétrons f{es-
pessura entre 1.000 e 3.500 X) em uma solugioc de HF + HNC, na
proporgdo de l:4, No estdgio inicial do afinamento, ¢ processo
consistia em um polimento eletroguimico realizado em temperatu-
ra de 4 °C e tensio continua de 4 V até gque a regiido de interes-
se da amostra (gauge) se reduzisse 3 espessura de ~ 0,01 mm. Na
estagio final, a espessura era reduzida ¢guimicamente utilizando-
s5¢ a mesma sclugdc. Az extremidades das amastras eram cobertas
com um verniz gque resistia acs atagques guimices. A figura LI-10,
ilustra o aspecto final da amecstra.

A amostras assim preparadas, aram meontadas em um dis-
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Migroscopio Eletrdnice de Transmissioc de
Alta Voltagem - METAV (1,2 MeV),do 2aNL-
Argonne Mational Laboratory, cnde foram
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in-situ" e irradiaq¢des com elétrons de
energia 900 kev,
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positivo especial gue permitia tracionar e girar a amoatra em
deois angulos em relagdo ac feixe eletronico (double tilt). & fi-
gura TI-11 mostra a foto do dispositive completo.

Convém reszaltar que esse dispositivo fol utilizado pe
la primeira vez nos laboratdricos de ANL por ocasias da realiza-
¢ado deste trabalho, e, devido a isso, fol necessidric fazer uma
calibragdao do mesmo. Ele foi adguirido da Universidade de Cam-
bridge - Inglaterra., A tragdo da amostra era feita por meio de
um pequenco motor aituado no propric dispositive, cuja velocidade
e dai a taxa de deformagio, era proporcional 3 tensao de corren
te continua aplicada em seus terminais, A figura II-12, é o re-
aultado da calibragdo. Ela representa o deslocaments relativo
dos dois pincs de fixagao da amostra em fungdo do tempo para du
as tenades diferentes. Nos experimentos de deformagde, utilizou-
se de uma tensac de 5 V, 0 que dava, conforme o grafico da figu~
ra II-12, uma taxa de deformagﬁo de 2x10-4 mn/s. 0s experimentos
no METAYV, foram de dois tipos: a) observagdc e deformagdo de a-
mostras ndo irradiadas, b} observagic e deformagdc de amostras
irradiadas com néutrons e ¢) utilizagdo do METAV como fante de
irradiagdo por determinades pericdos sequidos de deformagac. Nos
dois casos, foram obtidas fotos seglenciais. As condigdes de ir-
radiagdo no caso do item (¢} foram: energia das eslétrons = 900
keV, densidade de corrente de elétrons entre 8,2 e 13,7 Afcmz.
fluxe de elétrons - ExlDl9 ElétanSfcmES; taxa de danos de radia

gao de 1 a 2x10-3 dpa/38 e raic efetivo do feixe de elétrans

P IT |
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CAPITULO IIT

RESULTADOS EXPERIMENTAIS E DISCUSSEQO PRELIMINAR

III-l. DEFOEMACAOC N& MAQUINA INSTRON

1. Intreducio,

Neste capitulo, seric apresentados os resultades dos
experimentos de deformagldc na magquina Instron, dando-se um des-
tague especial aos efeitos da radiagdo e da introdugdc de impu-
rezas {oxigénio) nas propriedades mecinicas do Nb monocristali-
no. A deformagdo foi executada & temperatura ambiente com a a-
plicagido de tensdoc paralela 4s orientagbes [441] e [9417] res-
pectivamente. Também serdo apresentadas fotografias referentes
as observagdes realizadas por melc de microscopia dtica da mor-
fologia das superficies das amostras,

A& determinagdo da tensdc de escoamento, foi feita

DE*
com a utilizagﬁc de um critério universalmente adoradn que con-

Ziste no sSeguinte: a tensao de escoamento, e por definigao,

s
aguela que se obidm tragando-se pelo ponte correspondents a

0,2 % de deformagio, uma paralela & regilic elastica da curva
tensdo-deformagdo, A intersecgdo desta paralela com a curva de
tensdo-deformagio & a T

2. Curvas de tensac-defermacac, TxE .

A figura III-1, mostra todas as curvas de tensio-defor
magdoc obtidas. Messa fiqura, chserva-se claramente o efeito da a
digao de oxigonic nas propriedades mecinicas do Nk moanocristali-

-~
-

no. Ohserva-se gue %y € inferior a 5 kgffmmz pard &5 amocstras
desgaseificadaz (-~ 10 ppm en pesc de oxigénia), cerca de 7

kgf,f’mm2 para amostras parcialmente desgaseificadas (-~ 100 ppm de
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axigénioa) e acima de 10 kgf,fmm2 para amostras com 200 ppm de oxi
génic.,

A figura ITI-2, mostra a comparagao das curvas de ten-
sfdo-deformagdeo, o x e , para o Nb[4417] desgaseificade nas seqguin

tea condi¢des: nao irradiado, @t = 0, curva {a), irradiado com

17 2

neutrons, @t = S5x10 nfem”, ecurva {b}. Observa-se claramente o

efeito da radiagiAc neutronica sohre & o Para as condigoes aci

E#

ma, as o determinada=s s3dc re3pectivamente: 2,38 e 3,05

kgffmmz. Em relacdo a amostra ndo irradiada, houve um aumente de
28 % na 7 da amostra irradiads.

A irradiagac também afeta o comportamentc mecanico dos
cristais na regido plastica, logo apés a T Assim, pode-sze ob-
gservar na figura III-2, gue a amoatra nao irradiada & deformada
até cerca de 2,5 ¥ sem praticamsnte perda ou ganho de carga, is-
to &, a tensdo permanece constante durante essa deformagdo. Para
a amostra irradiada, observa-se uma pequena perda de carga ou es
coamentc até uma deformagdc de cerca de 1%. Dai, a deformagio
prog2segue com a amostra exibindo um encruamentoc ou ganho de car-

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

forme se vé na figura III-1. Para a amostra Nb[44l]] irradiada

15 2

até gt = 1077 n/om”, o escoamento persiste até 3 deformagia de

7.5 %, seguindo-se a partir d4al, um leve encruaments gque se mag'
tém para além dos 12 % de deformacac, conforme se ve na figura
ITI-1,

A figura III-3, mostra a comparagdco das curvas de 9 x &

para o Hb£94l], desgaseificads nas seguintes condigoes: nao irra

Al
diasdoc, ¥t = O, curva {(a), irradiadc a gt = 5le*Tnfcm2, curva

(b). Para esta orientagdo, os efeitos da radiagdo neutrdnica so-

bre a T ndg & +3o marcante, 0Os valores de In determinadcs
540 respectivamente 3,65 = 4,02 kgffmmz. Belativamente ao GE da

amostra nao irradiada, houve um auments de 10 % no 7o da amos-
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tra irradiada.

Com relagac ac comportamento na regido plastica, a a-
mostra irradiada, exibe um escoamento pronunciadeo gue vai até uy
ma deformagdc de 4 % seguida de um encruamento gue persiste até
cerca de 11 % de deformagao,conforme figura III-1. Ainda com re
lagdoc a figura III-1, o ﬂb[94l] irradiade a @t = lﬂlg n}cmz
também exibe um escoamento até uma deformagio de cerca de 8 %
zeguindo-se dai, um leve encruamento que persiste para alédm de
12 % de deformagaoc.

A ndo inclusdo das curvas i e j da figura III-1 nas
figuras III-2 e III-3, respectivamente, deve-se ao fato de que
o5 valores obtidos ndc s3o para serem comparados. O motive é
Qque essas amostras, irradiadas até uma fluéneia de lﬂlgnfcmz,
nio possuiam as formas geométricas padrio, conforme espscifica
do na figura II-la. Além disse, a taxa de deformagdo utilizada
na maguina Instron do IPEN/CHEN-SP, ara maior do que acuela da
Instron do ANL, conforme esti descrito ne capituls IT.

O objetivo destas deformagées era apenas a verifica-
gdo do comportamento das curvas © x € e a visualizagdo fotogra-
fica das amostras nas condigoes proximas a fratura.

Foli constatada uma forte anisotreopila para o Nb atra-
véa da dependencia de dp com a qrientagdc da amostra. Conforme
se pode observar na figura III-1, obteve-se & temperatura ambi-
ente valores de 9, para o Nb[441] mencres do que agueles para o
Nb[(241] para amostras em todas as condigoes da figura III-1.
Este resultade ndo coincide com os valores encontrados na lite-
ratura para a deformagiac a baixa temperatura (77 KJ{EB}.

A fim de comparar as condigoes experimentais deste
trabalhc com aquelas da referéncia B3, fez-se a deformagioc de

uma amostra de Nb[44l] e de Nbf941] ambas desgaseificadas e

nao irradiadas, a temperatura do nitrogdnio liguide (77 X). ©
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resultadc estd apresentado na figura III-4. Quantoc aos comporta-
mentos a baixa temperatura, hé uma concordincia com agqueles da
literatura acima referida, isto &, o valor ds op para o Nu[4417]
é maior que o valor de 5 o do Nb[9417]. Essa concordancia se es-

tende aoc comportamento para os valores de tensdo apas ¢ ande

£’
se observa um escoamento no cristal N 4417 e um leve encruamen-
to no Nb[941], 05 valores numéricos dos Ip de cada uma dessas o-
rientagoes, diferem ligeiramente daqueles da literatura, o gue
se explica porque as amostras utilizadas eram de forma geométri-
ca diferente.

A tahela TII-2, resume 02 resultados obtidos a partir

das curvas de o0 x e.

TABELA TIT-Z,

TENSOES DE ESCGAMENTO, T g

NIORIC MONOCRISTALING,

Orientacgdo|Tratamento| Irradiagac| Ten2do de esco-! Aumen- ﬂuE

do eixo de{térmico, &t [nfcmz} amentae, ¢ o to na

Tens3o. (kgf/mm”) o g (%) [gt/mm’}
9417 D - 3,65 ¢+ 0,01 - -
2417 E - 14,5 *+ 0,1 207 | 10.85
[o417] O sx10t’ 4,02 * 0,01 10 Q.37
[241]) E sx10%’ 16.5 * 0,1 14 2,00
[441] D - -"“_.._5,38 * 0,01 - -
[441] E - 10,2 * 0,1 358 8.52
[441) D 5x10™’ 3,05 ¢ 0,01 28 | 0,67
(4417 E sx10t” 13,3 ¢ 0,1 22 2,40

[ = Desgaseificada {- 10 ppm de oxigenia),.

E = Dopada com oxigeénic (200 ppm de oxigénio),

Chs. ppm em peso,

g Pty




Tensac, a { kgffnmlz }
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a 4 700
441
60 +500
[441]
-+ 471
[941)
45 T
"
T Tensas de E=zccamento -%
a}ﬁqE[44l]= 70 kgffmm2=4ﬂa ME s L:
30 + iy
b} G (941 =41,6kgf{m2=686 MPa ;E
5
=
] -4 T2 3 4 5 3]

Deformagdo, & (%)

Fig.III-4, Deformagao de monocristais de Wb de crienta-
cdes [441) e [941 , n3o irradiado, desgasei
ficado. Deformagao feita na temperatura do

nitrogénio ligquido {77 KJ.
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3. Morfologia das superficies das amostras.

3.1, Tragos de deslizamentos dos planos cristalinos.

A morfologia das superficies das amostras foi examina-
da através de um microsedpio dtico Zeiss, utilizando-se  da técg
nica de interferéncia de contraste - Nomarski. Para cada amostra
deformada, fez-se a difracdo de raios ¥ como aquelas das figuras
I1-2 & II-3. As difragdes de raios X das figuras II-2 e II-3,230
para amostras recem preparadas,isto &, sem deformagdo. Isto pode
ser verificade pela forma dos pontos brances. Para amostras ndo
deformadas, ezses pontos devem =er circulares., No casc das amos-
tras deformadas, os pontos brancos eram bem alongadas. O princi-
pal cbjetivo de se fazer uma difragaso para cada amostra era de-

terminar a orientagac dos tragos de deslizamentos dos planocs.,

3.1.1. Nicbis [9417] . desgaseificado, ndoc irradiade.

A figura III-5, ilustra uma foto dos tragos de desliza
mentos observados na superficie de uma amostra de Nb[{941] desga
seificada, nac irradiada e deformada ate -~ 8%. Uma caracteristi-
ca hem comum, & ¢ue as linhas de deslizamentos sia bem estreitas
e uniformemente distribuidas ao longe da secgdo de medida {gauge
length). Westa foto aparecem o8 trages de deslizamentcs ao longo
do plano {(10l) e também ac longo do plano (1I0). Os tracos cor-
respondentes ac plano {10I) s3o os mais espagades & gquebrados pe
la operagac do sistema de deslizamento anfmalo {(1I0)[11I]. O sig
tema de deslizamento (1I0)[1117] determinados pela cbservagidoc da
superficie lateral da amostra, € chamado de an&malo{42’a4}1 par-
que apesar de passuir um fater de Schmid {0, 244) menor do que a-
quele do sistema (101]J[11I1] (0.4%9), € o ¢que tem side cobservadc
frequentemente em Nb de crientagdc do eixo de tens3c proxime do
centro do triingulo esterecgrafico.

b
Dave-se notar tambem que o planc de deslizamentc anoma



Eixo de

Tensaa,

0,0% mm

{101}

{1T0)

Fig.III-5. Morfologia da superficie do Nb{ 9417 deforma-
de até - B,

Amostra desgaseificada & nao irradiada,
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1o (1I0) & o lnico planc que contém duas diregdes de deslizamen-—
tos que sdo respectivamente [111] e {1117, sendo a primeira do
sistema primdric e a segunda do sistema conjugado, como ze pode

observar ho =2squema geométrics da figura II-3e.

3.1.2. Niébio [9417] desgaseificado, irradiado até

17 nfcmE.

gt = 5x10
0 efeito da irradia¢do neutrdnica sobre o Wh[941] des
gaseificado e deformada atd cerca de 10 % pode ser visto na figu
ra I1I1-6. Observa-se que & operagaoc do slstema ancmalc nac e t3a
uniforme como no caso anterior, porque hd algumas faixas onde
ndo se vé as linhas de deslizamentos e, agquelas que s3c visiveis
ndo apresentam uma definicac como as da amostra nac irradiada.
Cbserva-se também a propagagdo da deformagdo devida a operagaoc
do sistema conjumade {10I)[1ll] caracterizada pelo aparecimento
dos tracos dos plancs (10I) & medida que o ensaioc de tensic-de-
formagdo se processava. A diztribuigdc greosseira e ndo uniforme
das bandas de deslizamentos & uma carécteristica da morfologia

(85}

das superficies de metais encruados pela irradiagac .

3.1.2. Nidhio [94lj dopade com 200 ppm em peso de oxi
génic, lrradiado ate gt = leDl?anmz & nac ir-
radiado.

0 efeito das impurezas na morfologia da superficie de
¥b[941] dopado com 200 ppm de oxigdnio e deformado até -~ 6,5 %
& evidenciado na figura III-7 para a amostra irradiada com néu-—
trons. Nao se observa a operacgdo do sistema de deslizamento con-
jugado. Os tragos presentes, referem-se acs planos {11C). Estes,
apresentam-se kem ondulados, o gue, esta relacionado com o encxy
arento induzidc pelas impurezas de oxigenio, conforme ilustra a

{BE)

figura III-1. Bang = colaboradares observaram gue o sistoma
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Diregdo de propagagao (10T}

T

(110)

Eixo de

Tonsao.

Fig.III-§. Morfologia da superficie do Np[9417] irradia-

da com neutrons ate @t = 5xlﬂl

Deformado até ~ 8 %.

7 S om

2



Fig.III-7. Morfologia da superficie do Nh[9417] dopado

com 200 ppm de oxigénic, irradiade com néy

trons até @t = leﬂl? r‘u"-::m2 e deformada a-

té &,5 %.
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andmalo praticamente deixa de ser operativo para amostras de Nb
dopadas com 400 ppm de oxigénio € gue para quantidades maiores
dessa impureza, ¢ sistema primiric passa a ser dominante. Para as
amaatras irradiadas, praticamente ndc se notou nenhuma diferenga
nas superficies. 0 efeito do oxigénio & tdo intenso gue mascara

o= efeitos introduzidos pela irradiagio.

3.1.4. Nidbio [4417] desgaseificado, ndo irradiade e

irradiado até @t = 5x101 ' n cmz.

Praticamente nao se ohservou linhas de deslizamentos em
amostras de Nb[441].desgascificada,ndo irradiada e deformada até
2,5 %, Nao foi possivel de se obter um contraste dos tracos de
deslizamentos, talvez porgue a deformagido tenha side pequena. Mes
mo para as amostras irradiadas e deformadas ate -~ 8%, o gue se cb
dervava eram tragos bam fracos e ondulados, conforme se ve na fa-
to da figura III-2, ampliada 640 vezes, que correspondem aos tra-
gog dos planos (101} ou {112}, uma vez gue o5 sistemas de desliza

mentos {101){11T7 e {212)[111] possuem fatores de Schmid nio

miito diferentes, conforme se v& na tabela IT-1,

3,1,5, Nidkio [441]] dopado com 200 ppm em peso de oxi-
genioc, ndoc irradiade e irradiado atée @t = 5101’
anmz.

A figura III-9, mostra o aspecto da superficie de uma
amostra de ¥b[441] dopada com 200 ppm em pess de oxigénio ndo ir
radiada e defocrmada até ~ 6%. Para as amostras irradiadas, o as-
pecto da superficie era praticamente o mesmo, Neste gaso, confor-
me 3¢ pode obhservar comparando as figuras IITI-7 e III-8, as li-
nhas de deslizamentos ainda se apresentam onduladas embora mails
estreitas, porém numa concentragic muito maior. A irradiacgdc neu-

17

- . - 2 - .
tronica a St = 5xi0 n/em®, parece nac ter alterado muito =sse
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[441]

Eixo de

Tansao.

(101} ou (113} , {

Fig.III-8. Morfologia da superficie de ¥b[441]] desgasei-

fircada e irradiada até Jt = ExlDl? nfcmz.

Deformada ats ~ B %.



(101) oum {112}

[4417]

Bixo de=

SN Tornsic.

Fig.III-9. Morfolagia da superficie de Nb[44l] do-
pado com 200 ppm em peso de oxigeénio,ndo

irradiada e defpormada ateé -~ 6 %,

g0
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padrao.

3.1.6. Nidbio [9417] desgaseificado e irradiade até
gt = 1017 n/cm?.
A figura IJI-1Q, ilustra as morfologias das superficies
larga {a) e estreita (b) da amostra de Nb[241] irradiada até

2 e deformada até cerca de 30 %. 0 efeito da irra-

gt = 10 n/cm
diagdo neutrdnica a essa dose, sobre o5 sistemas de deslizamentos
& bem considerivel, poisz: i) chserva-se claramente gue entre  os
tragos de deslizamentos dos planos, o cristal praticamente ndoc so
fre deformagao, isto &, a deformagio ndc & unifeorme, i1i) a opera-
gao de deslizamentos cruzados {cross slip), se estende por prati-
camente toda a amostra.

Com relagao ao item {i), pode-se supor gque uma vez ini
ciado um deslizamento, a tensdo de cisalhamento necessdria para
que ele continue operandc serd muitc menor do que aguela necessa-
ria para iniciar novos deslizamentos e, agora relacicnado ao item
(ii), a existencia dos deslizamentas cruzados e o8 seus respecti-
vos alargamentos, parecem indicar uma preservagac daguelas regid-
es do cristal praticamente nao deformada.

A irradiagic neutrdnica com este fluxo integrado a tem-
peratura ambiente, nao fol suficiente para inibir a operagdo do
siztema andmalo, conforme confirmam os tragos de deslizamentos

das superficies larga e lateral das micrografias da figura ITI-10

comparadas com o esguema geamétrieo da figura II-3e.

3.2. Modos de fratura.

Algumas amostras de Nbh monocristaline foram deformadas
até & guase fratura. 0 comportamento dos cristais de Nb[9417] des-
gaseificado, irradiadcs cu niao, deformados até o inilcio da fratura

era praticamente ¢ mesmo. O endruamento persiste até praticamente



{h] superficie estreita.

Fig.I1I-10, Morfologia das superficies do NB[9417] des-

13 2

gaselficado e irradiadc até @t = 10~ "n/cm

e deformadc até ~ 30 %.
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uma deformagac de cerca de %0 % para as amostras nac irradiadas e
cerca de 75 % para amostras irradiadas, apés 2 cual, seque-se uma
queda acentuada de carga e entic a fratura.

A figura III-11, mestra uma micrografia de uma amostra
de Nb[941] irradiada até gt = 1019 nfcmz e deformada até & cuase
fratura. Uma analise comparativa das morfalogias das superficies
larga e estreita mostrou gue a diregdo em que se dd a fratura & a
quela definida pelos tragos dos plancs (101). Observa-se também o
aparecimento das linhas correspondentes acs sistemas ardmalo e
primario com encurvamentos proximo da regidc de ruptura. Este re-
sultado concorda perfeitamente com o obhservadoe na figura ITI-10,
onde as linhas correspondentes ace planos (10I),.sistema de desli
zamento conjugado, aparecem alargando-sze para uma deformacaa de
30 %.

Entre as amostras de Nb[ 4417, o comportamento também,pa
ra o infcio da fratura, foli praticamente semelhante, Amostras nio
irradiadas, deformam até praticamente 70 % & amostras irradiadas
até cerca de 50 %. Poréam comparado com o Nb[?dlj. a fratura Sa
realiza de maneira bem diferente.

B figura III-1Z2a, mostra gue a fratura do Nb[44lj irra-
Aiadao até gt = lCIl9 n,.-"cm2 se di através de um estrangulamento na
regiio de interesse, A larqura da amostra nessa regidc, reduz-se
cadd vez mqis, a3 medida que a deformagdc prossegue. As linhas de
deslizamentes dos planos (101) ou {112), s3o estendidas e concen-
tradas na regiido do estrangulamento. Além disso, elas s30 encurva

das de tal forma gue na regido do estrangulamento ficam guase pa-

ralelas ac eixo de tensac, conforme ilustra 2 figura I1I-12b,
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trago do plano de fratura

Fig,III-11. Amostra de NB[ 9417 desgaseificada e irradia=-

13 2

da até @t = 107 n/em”®. Deformacio até 2

quase fratura.



{112}

. 2,1 mm

{a) estrangulamento devide a deformagido até
a2 quase fratura.

S \\

Y x'x
(101} ou (112}

(b} representagac esquematica das linhas correspon-
dentes aos deslizamentos deo plance {(190Ll) cu (112)

que se observa em {a).

Fig.III-12. Amestra de Hb[44l] desgaseificada e irradia=-

13 2

da até @t = 1077 n/em®. Deformagdc até a

quase fratura.
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III-2, EXPERIMENTOS "IN-SITU" NO METAV,

1., Introdugas.

Os resultados dos experimentos executados no microscd-
pio eletronico de transmissac de alta voltagem, serdc apresenta-
dos nesta parte. Estes experimentos consistiram no seguinte: a)
deformagic e observagac de amostras irradiadas com neutrons, b)
irradiagdaoc com elétrons do proprio METAV, seguido de deformagao e
) irradiagiac com elétrons do proprig METAV para estudo de cresci
mento de anéis de discordancias.

A3 deformagoes e irradiagbes no METAY, foram executadas

4

em temperatura ambiente, sendo a taxa de deformagao de 2x10" “mm/s.

2.Deformacas & chservagac de amcostras irradiadas com

naytrons,

Dos cristais de Wb irradiados com néutrons até
2

ot leﬂl? n/em”, somente aguele de crientagido [441] desgaseifi
cade & gue pode ser deformade e fotografade no METAV. Devido acs
problemas de ordem técnica, nao foi possivel a cbtencia de fotos
das deformagoes dos demais cristais. Execeptuandc-se os cristais

[441] deagaseificado e irradiado, todos os demals fraturaram an-

tes de se cobhter cualquer foto.

2.1l. Formagdo dos canais de discordancias.

A fig. TII-1l3, mostra a micrografia de uma amostra de
Kb[4417] desgaseificada e irradiada com néutrons até gt = 5x10%7
nfcmz. Como resultado da deformagado, ha um intenso movimento de
discordancias gue cruzam o campo viszal da amostra de um lade a
outro, deixando atras tragos paralelez nas superficies superior e
inferior., Pcde-se supor gue a formagao desses tragos paralelos szoe

£

ja devida & guebra de uma camada de Sxido muits fina existente
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Eixo de

B Tensio.

Fig.ITII-13.

{113} (10T

Deformagac "in-situ" no METAV do Nb[4417] desga-

seificado e irradiado com néutrons até @t =

17 2

5x107° nfcm”. Feixe de elétrons paralelo a

direcgio B = [1I07] com energia 800 keV.

[441]
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tanto na superficie superior guanto na inferior. A quebra dessa
camada de éxido seria realizada pelo movimento do ponto de inter-
seccdo das extremidadss das discordancias com as superficies.Esta
hipdtese & confirmada pelc fats de que esses tragos desapareceam
durante o tempo de observagdo, o gue pode ser atribuldo a uma no-
va formagdo de ¢xido ao longo dos tragos. Cada par de tragoe de-
fine um planc, no gual as discorddncias se movem. Esses planos
zao chamados de "planos canais" dos canais de discordancias,

Como se conhece de antemdo a disposigdo gecmetrica dos
planos da amostra em relagdo ao eixo de tensao, a definigioc dos
sistemas de delizamentos & mais simples do que =¢ as amostras fos
sam policristalinas. No caso de amostras policristalinas, a defi-
nigace das diregdes dos canais de discordancias e dos planos cor

(31)

respondentes é feita, canforme okservado por Tucker g sugeri-

do por Wechslert?ﬂ}, utilizando-se da teoria de contraste de di-
fragdo. Isto é& feito pela determinagio dos vetoresz de Burgers das
discordiancias. Tal procedimentc & necessdric porgue, como no caso
das amostras de Tucker, as amostras sic deformadas antes do afina
mento. As bordas dos canals de discordancias ndg se encontram nas
superficies da amostra, antes do afinamente, e, portanto, nds tém
orientagdo conhecida.

A definigdac dos indices de Miller dos plancs da figura
ITI-13,e conseglientemente,a definigas dos sistemas de deslizamen-
tos operativos, ndo necessita do critério 4.% = 0, mas de apenas
um diagrama de difragac da drea fotografada e do conhecimepnto da
orientagas do criatal., Oz sistemazs de deslizamentos determinados
s88o: a) dois sistemas primdrios (112)[11I7 e (101}[11I] e b}
dois siztemas conjugades (112)[1117] e (19I)[1117], Estes siste-
mas de deslizamentos, Sa0n oS mesmo:E chiservadosS nas amostras de-—
formadas na maguina Instren, conforme ilustram as figuras III-7

e III-8,
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2.2, Observagic segdencial do movimento de discordancia

durante deformagio.

Az figs,I1II-14,ITI-15 e III-16,mestram os conjuntos de
micrografias obtidas em seqlidncia durante deformagdc de amostras
de Nb[4417] desgaseificada,ndc irradiada (fig.ITI-14) e irradiada
até gt = leD]‘7 nﬁcmzifigs-III—lE,III-lEJ,hs figs.III-14a,I1II-15a
e III-18a,foram atribuidos o instante t - O.

0z aglaomerados de defeitos presfentes nas amostras nas
irradiadas nos primeiros instantes da deformagac, sio produzidos
por ncasido do preparc da amostra, Como ja ol citado no capituls
IT, o afinaments inicial das amostras para o METAV era feito por
mein de polimento eletrogmimico e o final por meio de apenas ata-
que guimico, Bm ambos o3 processos, a scolugdo gquimica era agitada
afim de remover as bolhas de gases resultantes da reagac quimica
do acido com o metal. A agitagio da solugac quimica, produzia mo-
vimentos de vai-e-vem na regidc de interesse da amostra que aumen
tava i medida gue a espessura Se raduzia e, consedglientemente, a
de se esperar que haja uma deformagdc com produgdo de discordin-
clas e também de aglaomerados de defeitos, Para as amostras irra-
diadas, esta concentracgdo de defeitos scma-se aguela produzida pe
la irradiagio com néutrons. A formagdc de aglomerades menores que
aparecem nos instantes finais de deformagic & devida acs movimen-
tos de discordincias e a irradiag3o com os elétrons do METAV.Este
aspecto experimental sera discutido mais adiante.

Os deslizamentcs ou nac das discordancias nessas micrg
grafias, pode ser deduzideos pelas comparagdes das pesigdes dazs
discordéncias relativamente a certos defeitos que permanecem esta

ticos durante a deformacdo.

3, Interagédc di=cordancia-discordancia, discordancia-a-

glomerado e discordiancia-defeito puntiforme.
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) 16 min

Energia dos elétrons = 300 kav.
Feixe dos eleéetrons // E![Dll].

g} 25 min
Fig.IIT-14. Micrografias obtidas em seq¢ii®ncia durante deforma-

gdo "in-situ" de Nb[441] ndo irradiado.
E e F, discordancias. ¢ - aglomerado.
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Fig.IIT-15. Seqglidneia de micrografias obtidas du-
rante deforma¢do “in-situ" no METAV
para o Nb[44l] irradiade com néutrons

13 nfcmz. ¢ feixe de elé-

ate @t = Sul0
era paralelo a diregde [1IC].
Cbzerve-se a remogiac do aglomerade de

defeitos £,

21
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[4417
[111]

B . [1I0]

E = 800 keV

Fig,IIT-l6. Seqgfléncia de micrografias obtidas durante deformagac

"in-situ” no METAV referente a amostra de th4413 ir

] - . 2
radiada com ndutrons até gc = 5x10% n/em’,
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3,1, Interagic Aiscordincia-discordancia.

Como resultazdo da deformagao e consegqiente movimento
das discordincias é possivel a observagisc das interacgdes entre as
discordincias, A foto da figura III-13,foi obtida com ¢ principal
objetivo de se definir os plancs que contém os canais de discor-
dincias, porém, mesmo nessa unica foto, pode-se inferir que hid u-
ma interagago entre as discordancias A e B, por exemplco, gue resul
ta no impedimentc de seus movimentos, pelo menos até o valor da
tensic aplicada por ocasidg da obtengao da foto.

Uma observacao mais nitida da interagido discordincia-
discordancia, & ohtida no conjunte de micrografias da figura
III-14.A discordancia E,encontra-se ancorada pelas suas extremida
des ¢ & impedida de deslizar-se apesar de a amostra estar scb ten
sdaw, conforme se pode cbhservar pela passagem de inumeras discor-
dancias pelo campo visual, O seu tamanho € reduzide a medida gue
outras discordancias a atravessam, Finalmente, ela € aniguilada
por uma avalanche de discordancias ceonforme se ve na £ig.III-14f e
III-14g. Embora essa descrigac do aniguilamento tenha sideo corro-
borada pela observagdc direta e mais detalhada durante a manipula
gadc do METAV, hd também a hipdtese da contribuigioc a anigquilagio
devida a interagdc discordancia-defeito puntiforme, sendo estes
produzidos pelas passagens das discorddncias e também pela irra-

diagd3o com os elétreons do prdpric METAV,

3.2. Interagdo discordancia-aglomerado.

voltando a £ig.I1II-13, pode=se inferir gue ha uma inte
ragdo entre as discordancias C e I com os aglomerados a € b res-
pectivamenta, cujo resultado e um impedimento no movimento das
discordancias. Uma interagio semelhante & vista na fig.IlI-l4a e
IIT-144d, onde a discordancia F permanece totalmente parada no a-

glomeradoe ¢, apesar da aplicagio de tensdo mecdnica,



94

A FPigura ITI-15,ilustra uma interagdo entre a discordan-
cia G e o5 aglomerados d, e e £, Inicialmente G encontra-se presa
pelo aglomerado d, E possivel verificar um arqueamento, de accordo

(17}

com o models de Orowan j4 referido no capitule II, da discor-
dancia G em torne de 4, a medida que a deformagie prossegue. U-
ma vez ultrapassada a barreira d, a discordancia G passa pelo gru
po de aglomerados e, como se eles ndg existissem. A hipdtese &
que 28 aglomerades e estao fora do canal de G, isto &, eles estdo
em outro plancs. Nas figs.III-15 b,c.d & e, a discordincia G se
aproxima do aglowmerade £. Na fig, III-iSf, observa-se que G arras
tou o aglemerade £, o que pode ser visto pela sua auséncia e pelo
argqueamento da parte de G proxima de f£. A discordancia H encontra
se totalmente anceorada pelos aglomerados de defeitos em todas  as
micrografias, O aumento na cancentragio dos aglomerados de diame-
tros mencres gque se observa nessas micrografias, sera discutido
depois,

2 fig. ITI-16, ilustra uma outra interagic entre & dis-—
cordancia L e o5 aglomerados de defeitos i, i, 1 e m. A discor-
dancia L argqueia em torno de i e ultrapassa-o sem ramové-lo. L
interage com os aglomerados ] e 1 removendo-os, Ela interage tam-

bém com o grupc de aglomerados m produzindeo uma peqguena discordan

cia, como se pode verificar na figura III-léh.

3.3. Interagdo discordincia-defeitos puntiformes.

Os defeitos puntiformes s3o classificados coms agueles
que possuem dimenstes da ordem de grandeza da célula elamentar.
Com estas dimensdes, eles nic podem ser resolvidos pela MET e, con
segqientemente, nao se pode chservar diretamente uma interagic en-—
tre discordancias e defeitos puntiformes senio pelas suas conse-
glldncias, Assim, o que ze pode cbaservar diretamente sio os resul-

tados desse tipo de interagdo.
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As experiencias de deformagdo "in-situ" foram realiza-
das utilizando elétrons de energia 800 e 900 keV. Essas energias
530 bem superiores do que a energia dos elétrons {(~ &00 keV) gque
produzem a transferéncia da energia minima para o deslocamento de

eU}{B?}. O motive de sa ter

um Atomo de Wb da sua posigdo (~ 24
usado agquelas energias é porgue ndo se conseguia a transmissio
dos eletrons {(a ndo ser muito proximo das bordas da amcstra) cam
energla inferior a 600 keV, O objetive era observar as interagtes
em regites mais espessas da amostra, a fim de minimizar os efei-
tos das superficies.

Yags figs.III-14,I1I-15 e 1II1-16, peode-se observar clara
mente um aumento na concentragac de pequence aglomerados gue apre
Sentam ocontraste branco-preto, sendo portante classificados como
anéis, Uma caracteristica extremamente importante & o alinhamen-
to desses anéis ac longo das diregoes de deslizamente das discor-
dancias., A fig. III-17, & uma ampliagao da fig, III-15f para ilus
trar melhor o alinhamento dos anéis e sua alta concentragdoc nas
regides onde houve a passagem de grande guantidade de discordanci
a8. Assim obgerva-s& que a faixa X da fig, III-17 & caracterizada
por uma grande cconcentrag¢io de aneéis, enguanto gue essa concentra
gac & bem pequena na faixa Y. Como se pode observar, esse alinha-
mento dos anéis se d4 na intersecgido dos plancs das discordancias
com o2 planos das superficies. De acorde com Loomis e Dterciﬁa},
estes anéis foram identificados como sende de natureza intersti-
cial e suas formagdes sdo atribuidas as interagles entre as dis+
corddncias deslizantes e oz defeitos puntiformes criades pela ir
radiagac tantc neutronica como elstrionica.

No caso da fig. III-14, a amostra Nbf4417] ndo irradia-
da, tem-se uma exposigdo acs elétrons malis longa gue para as figs,
ITII-15 & IIiI-1lg. Os defeitos puntiformes neste caso, seriam os

"a

produzidos pelos elékrons scmente, Estes defeitos puntiformes, s3c
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Fig. IIE-17.

Ampliagac da fig. III-15f para destacar a difea

renga entre as concentragdes de anéis nas regides
¥ & Y. Na regidc X houve a passagem de grande

numeros de discordincias.
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arrastados pelas discordancias em movimentoc e sdo aglutinados pa-
ra formar o= pequencs anéis que sdo deixados pelas extremidades
das discordancias ao longo das intersecgGes dos canais com as
superficies,

Para as amostras irradiadas com ndutrons até
ft = SXlDI? nﬁcmz, correspondentes as £igs,III-15 e III-16,a ex
posigdo aocs elétrons € bam peguena e, portanto, os anéis que apa
recem alinhados, s3c devidos essencialmente 3 aglutinagda feita
pelas discordancias dos peguencs aglomerados de intersticiais eri
ados pela irradiacgdo neutrénica cujas dimensdes sic tais gque nio
podem ser reselvidos pela MET,

A irradiagac neutrdnica cria nuclecs de intersticiails
que desempenham ¢ papel de sumideouros para o5 intersticiais <ria-
dos pelos elétrons. Isto pode Ser confirmado pelo crescimento de
aglomeradcs, conforme se vé na fig.III-1%a-h, que fara parte de
uma discussdo posterior,

As figs,III-18a e III-18b,ilustram este modelo da inte-
ragido da discordancia-defeito puntiforme e a consegiiente forma-

¢do dos anéis alinhades.

3.4, Fontes de discorddancias,
Uma outra informagdc extremamente importante refere-se
a4 atuagdo de grandes aglomerados como fontes de discordancias.Cam

{59], observaram que particulas de carbe-

parny, Loretto e Smaliman
to de molibdénieo, numa experiéncia de defformagdc "in-situ" de mo-
nocristal de molibddnio, atuam ccme fontes de discordincias. Nee-
sentido, o que se observa na fig.III-15, & que as aglomerados h
e g atuam como fontes de diacordfncias a medida que a deformagio
se processa. Comparando a fig. III-15¢ com a fig. III-15d,obser

va-se por exempls gue o aglomeradc h, emite a discordincia J & me

dida ¢gue a tensdo mecdnica & aplicada. Este fato foi ckeservado i-
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numeras wvezes, porém ndo fol possivel a obtencgdo de fotos segiien=-
ciais, porgue por ocasidc da experiéncia, tentou-se filmar atra-
vés de video-tape, ndo somente este fendmeno, mas também os dema-
is fendmenos de interagao descriteos acima, A reprodugdc no apa-
relho de video-tape foi de pésaima qualidade, nac sendo possivel

qualquer resolugio.

4, Utilizacdc do METAV como fonte de irradiaciao.

4,1. Observagao da irradiagidc com elétrons e deforma-

géo do Np[9417].

A fim de suprir a falta de dados a respeito da deforma-
gac de amostras de Nh[94l] irradiadas com néutrons, efetuou-se u
ma experiéncia de irradiacio com o8 elétrons do prdprio METAV du-
rante 1 hora, seguida de uma deformagdo de amostras de Nb[ 9417
nio irradiadas, A energia dos elétrons era de 900 keV com uma
densidade de corrente entra 8,2 e 13,7 Afcmz. Es=sa densidade de
corrente proporoicnava um fluxo per unidade de tempo de aproxima
damente 5x101% efcmzs. A taxa de dano era de ~ l.3xle3 dpa/s.

A fig. ITI-19, mostra uma série de micrografias obtidas
em seqgiténcia engquanto se fazia a irradiagloc com o feixe co elé-
trong na diregac E - ElII] a E = [lﬂl]; 4 foto [a) dessa figura
representa a situagdo da amoatra no instante inicial da irradia-
gdn. Nela se chserva um grande nimero de discordincias que zic
produzidas no cristal devide ass processos de afinamento e manu-
seio da amostra. Essa concentragdo & da ordem de lDl? discordan-
ciasfcmz. Para < aumento utilizado de 31.500 vezes e condigdes de
difragic & = [lDl] nezsa foto, nac sze ob3erva outros defeitos nas
regides entre as discordancias, excepto alguns anéis de discordip
cias esparscs, tals como os anédis 1, 2 e 3, por exemplo,

0 gue s& observa nas fotos sequintes 33ac cs efeitos da

irradiacfio eletrdnica scbre as discorddncias, sobre os anéis de



Fig. III-1%9.

Seciiéncia de micrografias obtidas Qurante
irradiagio com elétrons a 900 keV segun-—
a diregdo [1IT] . A irradigdc durou cerca
de 1 hora. & micrografia {i). fgoi chtida

gquando aplicou-se uma tensidc mecanica.

0 monocristal correspendente & o Nb[941],
desgaseificado e pao irradiado com neu-

trons,

100
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dizcordancias e também sSobre os inumeros defeitos gque antes da
irradiagag nag eram gbservades, A fote (4}, serviu para medir o
raio efetive do feixe de elétrons. O raio efetive j& foi citado
ne capitule IT, como sendo de -~ 2 um.

A disceordancia M, por exemplo, de aparencia reta, pas-
sa a adguirir a forma sspiral a medida gue os defeitos puntifor-
mes migram para ela, Esse mecaniamc de alteragag da discordancia
¢ chamado de "escalada" {c¢limb)., As discordancias que adguirem
essa forma de espiral devideo ac mecanismo de eacalada, sdo as des

{58'89}. A discordancia N € de carater misto.

caradter helicoidal
Apds alguns minutcs de irradiagac {cerca de 10 minutos), a dis-
cordancia N perde sua componente, provavelmente helicoidal, pa-
ra a superficie devide s tensdes internas produzidas pela irra-
diagdc e se transforma numa discordéncia de cardter em cunha pu-
ra, Q. © anel de discordancia 1, também de cardter misto, tor
na-se uma discordidncia de cardter em cunha,P, quande perde  sua
componente helicoidal para a superficie,

0 fato de que as demais discordancias de carater heli-
coidal nac deslizarem para a superficie, estd ligade a diregdo
dos seus vetores de Burgers, Estas discordancias certamente tém
vetores de Burgers numa diregdo tal gque a corregdo sugerida per

veseljt?zj é sen$ =< 1. De acorda com veselﬁf?zj

, as discordanci
as mistas em amostras muito finas {para as gquais hd um Anqulo ©
entre a normal N da superficie da amostra e o vetor de Burgers
B), quandc scb a agao de tensdo mecanica, perdem suas componen-
tes helicoidais para a superficie da amostra, ficando a componen
te em cunha, livre para deslizar. Isto acontece guando a corre
¢30 aos fatores de Schmid para amostras finas for send: 1,0 gue
ocorre pravavelmente para a discordincia N e o anel 1.

Apds 16 minutos de irradiagie (fig.III-18b}, hid o apare-

cimento de uma concentragac extremamente grande de peguenos aglo
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merados que se tornam alongadcs na diregao [lDI] , istoc &, suas
projegdes na micrografia tém a diregdo [10I7.

Apds aproximadamente 1 hora de irradiagac, a regido ix
radiada fica extremamente alterada, isto &, danificada., Decidiu-
se ¢ntac focalizar uma regido onde Se tem a presenga de discor-
dancias afetadas pela irradiacgho e de diseordfncias gue nio ha-
viam sido afetadas, e aplicar uma tensac mecanica, ¢ resultado,
encontra-se na micrografia i da fig. ITI-1%. Sob a agdo da ten-
sdo mecinica, as discordancias nac afetadas pela irradiagao, R,
5. T.U,V.W e X, deslizam livremente ncas planos de deslizamentos
anbmalo (110}, enquanto cque as discordincias afetadas pela irra-
diagdo, N,0,Q, permanecem paradas. Um deslocamento posterior do
foco para outras regides prdximas a regifio irradiada, mostrou um
compor tamento semelhante.

A comparagidc entre os comportamentos das discordancias
nessas duas situagoes, fornece uma evidéncia do efeito da irra-
diagac sobre o comportamento mecdnico do material., A regido irra
diada fica encruada pela presenga dos defeitos e das tensdes in-
ternas induzidas pela irradiacaoc.

Juanto ao ofeito da irradiagdo sobre os anéis de dis-
cordancias, pode-se cbservar um crescimento a medida gue a irra
diagdc eletrdnica se processa na diregdeo [1I17]. Os anéis 1,2 & 3
da fig. IIL-19 ja referidos, apresentam uma taxa de crescimento
de 231 * 3 nm/dpa o que corresponde a 1,8 * 0,2 nm/min, pois a
uma tamxa de danc de 1,33x10"3 dpa/s, tem-s¢ que 1 dpa = 12,53 mi
nutos de irradiagao.

A fig. ITI-20 mestra o8 graficos de D x dpa para os a-
néis 1 e 2 da fig, ITI-19%. onde D & o didmetrs maior do anel. A
nao colncidencia das curvas é devida aos valores iniciais dos
diadmetros dos aneis.

Aa tawas de crescimente de anéis de discerdincias
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Determinagac da Taxa de Crescimento
de aneis.

Referente a figura II1I-19

so0 | Irradiado com feixe promimo a diregio [liﬂ

Anel 1

Dane  (dpa)

Determinagac da taxa de crescimento de anéis para o
NMb[941] desgaseificado, nio irradiado com neutros e
irradiade mo METAV a 300 keV, fluxo = SXlGlgefcmzs.
A taxa de crescimento para ©f anéis foi de

23t 3 nam/dpa = 1,8 T ¢,2 nm/min.,
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sao dependentes da diregdo de irradiaglo o que pode ser comprova
do comparando-se 08 resultadeos obtidos através da seglléncia de
micrografias da fig.ITI-21 para o Np[241l] sendo irradiade numa
diregio prixima de [012] , onde se mediu a variagdo dos didme-
tros externos de alguns aneis. & curva da fig. III-2Z & a varia
gdo de D para o anel 4 am fungdo do dpa, ¢ valor da taxa de cres
cimento é 19 * ) nm/dpa que é cerca de 17 % menor do gue para
a irradiagdoc na diregio [1IT7.

Fara o Nbf4417] irradiado com ndutrons, Leomis e Qtero
determinaram um valor aproximade de 3,6 nm/min para a irradiagio
ac longe da diregdo [1I07). Esse valor é o dobro daguele obtido
para a diregie [1I1] do Wb[941] ndo irradiado com ndutrons,Pro
vavelmente, além da dependéncia com a diregdo de irradiagde, a
irradiagdg eletrdnica facllita a aglomeragidc dos defeitos cria-
dos pela irradiagde neutrdnica.

Além disso, este dltimo valor (3,6 nm/min} foi determi
nado apds a deformagac "in-gitu", onde sem divida nenhuma, as
discardancias deslizantes contribuem para o crescimento dos ané-

i=.
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2} 0 min by 2 min o o

Fig,III-2l. Efeito da irradiagdo eletrfnica a 900 keV no Ny{941]]
Crescimento de anéis de discordiancias para irradia-
¢dc sequndo a diregdo E - [012]. A taxa de crescimen
te fol de 1% + 1 nm/dpa, Nota-se que niac ha formagdo
de novos anéis, sendc o crescimento daqueles ji exis

tentes.



100 4

{nm)

D

-~

Digmetro maior,

106

50 1

Monoeristal Nb [941] .

Determinagic da Taxa de Crescimento
de anéis.

Referente & figura ITIZz21.
Irradiagio com feixe proximo a diregac [01d] .
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Fig. ITII-22. Determinagio da taxa de crescimento de anéis para

Nb [941] desgaseificado, n3o irradiado com ndutrens

e irradiado no METAYV a 900 kev;fluxﬂ=5XlDlgeKcm
A taxa de crescimento para o3 anéis foi de

13 Y1 mm/dpa = 1,5 % 0,1 nm/min.
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CAPITULD IV

DISCUSSAQ FINAL

1. Introdugao.

Neste capitule pretende-se estabelecer uma relagido en-
tre os resultados cbtidos na deformagac macroscopica na maguina
Instron com os resultados obtidos na deformagdo microscdpica no
METAV. Pretende-se discutir alguns aspectos que nao foram diascu
tidos no capitule III, com base em trabalhos j& publicados.

As discussoes tém um carater preliminar, servindo por-
tante como contribuigdc para outros trabalhos que, sem divida ne

nhuma se fazem necessirios.

2. Comportramento mecdnico de um cristal metidlico per—

feito, com defeitos e com impurezai.,

Coma é do conhecimento da maioria dos estudicscs de
Ciéneia dos Materiais, é tensdc de cisalhamento tedrica mixima
{TC ~ Gf27n , onde G = médule de cisalhamento) & de cerca de 400
a 1,000 vezes maior que agquela que € observada na pratica. Por
isso, conclui-zZe gque um cxistal real ndc possui uma estrutura
cristalina perfeita e gque o3 deslizamentos cbservados nao sao dg
vidos aca deslizamentos relativos entre planes cristalincs com-

{30)

pletos e perfeiteos. Bm 1934, Qrowan, Polanyl € Taylor intro-

duziram o conceito de discordancia em cunha e am 1939, Burgers

sugeriu a discordincia em hé-li‘ce{E'C":I

para eéxplicarem as discre-
pancias entre os valores tedricos e prdticos da tensao de cisa-
lhamento, To- Dessa forma, o valor der o U9 valor de T { b=
tido das curvas de tensac-deformagac) s3o dependentes da densida
de desses defeitos.

Outrps tipos de defeitos afetam também a tensao de es-
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coamento, g Como eXemplo tem-sSe o8 interaticiais (prépriocs ou

E*
estranhos), as lacunas e os aglomerados desses defeitos que po-

dem ser produzidos pela radiag3o, pela deformagio mecanica e pe-
lo tratamento térmico. H3 também o efeitoc da adigdo de impuresza,
da erientagdo do cristal e da temperatura.

Néo se pretende comparar o8 valores de 9 obtidos nes-

E
te trabalho com os valores publicados em outras trabalhos, por-
que eles sic extremamente dependentes das condig¢des iniciais das
amostras. Nio & intengio também que estes valores sejam proprig-
dades mecinicas representativas para efeitc de aplicagio tecnold
gica. Eles se constituem como indicadores pela andlise da varia-
gao de ¢, 43 o, para estudar os efeitos de adigdes de impurezas
e o8 a2faitos de danos de radiagic nas propriedades mecanicas. ©
conhecimento desses efeitos sim, & que podem ser extrapolados pa
ra o2 interesses de aplicagdo tecnoclégica.

Muitos autorss tém estudado ¢ efeito de impurezas nas
propriedades mecanicas dos metais ccc. No Nk, em particular, po-

de-z3e citar Bang e cnlaboradcres(BE}, locmia e Gerber{34'gljlva-

(92) 2 Van Torne = Thamasfgal.

noni e Arsenaut

As curvas de ¢ x e paraz amostras dopadas ¢om oxigenio
tinham wn objetivo de justificar a escolha de cristais desga-
seificados para os estudos des efeitos da radiagdo tanto nectré-
nica como eletrdnica. No entanto, aproveitando esses dados, algu
ma dizcussdc a respeito tarna-se interesszante,

Neste trabalho, nota-se que a adigdoc de oxigenio  nos
cristais de Nb de orientagoes [4417] e [9417] , induz um encrua-
mento consideravel no comportamento mecanicce desses cristais
quando deformados a temperatura ambisnte. Com relagdo ao cristal
[4417] este resultadc é o oposto a agquele ohservado a temperatura

(85)

de 77 K. Bang e colabhoradores mostraram gae a 77 K o Nb[4417]

guando dopado com impuresgas exibe um amoleciments (softening),
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enquanto que o Hb[94l] exibe um encruamentn {(hardening). Essas
fendmenos sdc chamados de "amolecimento por solugao sélida" guan
do a dissolugdo de impurezas causa um decréscimo na tensdo de es
coamento, 0., @ “encruamento por sclugao sdlida" guando hd um au
mento nessa tensic, Estes fendmenos tém sido cbservados am um
mesmo sistema a diferentes tamperaturas:o amolecimento as baixas
temperaturas {Ta ~ 77 K) e o encruamento as altas temperaturas

(T, ~ 300 K). B fig.IV-l, representa esses comportamentos.

a

3. Deformagioc do Nb[241] e Nb{441].

Para os metais coc puros,por exemple Mo, Ta, V, Nk e W
que a temperatura de 77 K exibem uma tensio de escoamento, Ip. g
nor do cue os metals coc com impurezas (ou defeitos criados pela
irradiagdo) quandc deformadcos segundo a diregdoc paralela aguela
do centro do tridngule esterecgrafico, Matsui e Eir:mr;al:g”"l:I suge-
viram a operagdoc associativa de dols mecanismos de deslizamentos,
0 primeiro mecanismo refere-ze & interagio de discordincias heli
coldais eom as superficies do eristal. E chamado de "efeito  de
superficie-ES", Sumariamente ele diz o seguinte: as discordanci-
as helicoidais dispostas oblicquaments em relagdo a superficie,
520 constantemente alteradas pelo aparecimento de dobras {kinkas)
devidas a uma forga de intera¢dc entre a discordancia e a super-
ficie {(forga imagem}, Como a maioria das tensdes necessarias pa-
ra movimentar as discorddncias £ devida a nucleagido de dobras na
propria discordancia, o fornecimente ininterrupto dessas dobras
pode reduzir grandemente as tensces necessarias para movimentar
as discordancias helicoidais. O segundo mecanisme & chamadeo de
‘deslizamento co-planar duplo-DCD"'. Este mecanismo ge baseia no

fato de que =ac formados "pares de dobras' nas intersecgoes en-

tre discordéncigs helicoidais de diregdes de deslizamentos dife-
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rentes devido a uma interagas elastica mitua entre elas. 0Os pa-
rez de dobras se propagam ao longe das discorddncias helicoida-
is sob a agdo de uma tensiac aplicada, fazendo com cue as discor-
ddncias tenham os seus movimentos facilitados ao longo do planc
que contém as dobras. Para melhor lluatragac, este mecanismo &s-
td ilustrado na figura IV-2.

Uma combinagao desses2 dois mecanismos seria o seguintes
a ativagao do mecanismo ES se dd num planc de deslizamento coniju
gado com uma tensdc. ¢, pequena comparada com & tensac de escoa-

mento, o necessiria para mover as discordfncias do sistema

B
primario. Uma vez ativado o mecanismo ES, este facilita o ezcoa-
mento num outro plano gue € o plano de deslizamento andmalo dife
rente do plano de deslizamento primirio. Assim a tensio necesséi-
ria para ativar o deslizamento andmalo gue se& vé na figura III-4
e III-9, € menor do que aquela necessAria para ativar o desliza-
mento primdrio. A razioc do mecanismo ES facilitar o deslizamento
no planc andmalo, & porgue ele opera preferencialmente segundo
as diregbes de deslizamentos [11I] e [1117.¥o casc particular
da estrutura cristalina representada pela figura III-3¢, o plano
de deslizamento (1I0) & o idnico gue possui essas duas diregoes
de deslizamentos.

Como resultada da aéscciagio desses dois mecanlismos,
tem-ge um movimento co-planar de discordiancias atraveés do movi-
mento dos pares de dobras ao longe das mesmas, nc planc de desli
zamento anomalo,

A adigac de impurezasa ¢ de dafeitos ¢riados pela irra-
diagiso neutrdnica, desempenha o papel das barreiras ou chstacu-
los digpersos que dificultam os movimentos dessas discordancias,
Dai o encruamento ckservado tante i baixa temperatura como & tem
peratura amblente, gonforme ilustrado na figura IV-1,

M baixa temperatura (77 Kj, os efeitos da adicdo de im



Medels do Deslizaments Duplo num
mesma plana.

Proposto por Matsul e Kimura

Fig.Iv¥-2. llustragdo esquematica do deslizamento duplo
num mesmo plano. < plano & o plano de desli-
zamento ancsmalo. As diregles de propagagao
das decbras {kinkal e a tensac aplicada sdo

mastradas pelas setas.

1.2
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purezas intersticiais (oxigénia, por exemple) e dos defeitos pun
tiformes criades pela irradiagdo no Nu[441] 830 similares aque-

{95}. A operagdo do siatema de deslizamento

les obgservados no Fe
andmaloc nunca fol detetado no Fe cujo comportamento mecdnico
deve ser semelhante aoc do Nb[4417. No Nb[441] o fator de Schmid
para o sistema anomalo & zero, come se pode observar na tabela
IT-1, e, devido a issco, o Hb[44l] deforma-se principalmente pe—
la operagiic do sistema primdrio {112){11I7. Para este cristal.su
poe-se gque o mecani=mo de deformagic pléstica 3 baixa temperatu-
ra {77 K} seja controlado por uma redugiaoc na energia de nuclea-
gao de pares de dobras. Essa redugic na energia de nucleagio de
pares de dobras seria promovida pela presenga dos defeitos punti
farmes(SB}, dande como resultado o amolecimento chaervado na f£i-
gura IV-1.

Como se vé, os defeitos puntiformes desempenham papéis
diferentes na deformagdc do Nb[441l] e do Nb[941] a 77 K. No
Nb[4417] eles facilitam a nucleagdo de pares de dobras e no
Nb[941] sdc cbstdculos a propagagdc dos pares de dobras gque sio
farmades por cutro mecanismo, Uuanto as deformagtes a tamperatu-

ra amhiente, o3 resultados sac os normalmente esperados, confor-

me illustrado pela figura IV-l.

3.1. Observagao direta da interagdo discordancia heli-
coidal-superficie no Nb[341].
(96)

Saka e colaboradores observaram detalhadamente a o
peragao dos mecanismos descritos acima para deformagda "in-situ”
do Mo, determinando gue para esse metal de estrutura cec do gru-
po Via, ambos os mecanismos ES e DCD gperam na estdgio inicial

de encruamento e resultands em geometrias de deslizamentos muito

complexas. Para os metals coo do grupo V do gual fazem parte Q

Nb, Ta & V, 03 autores comentam gue apenas O mecanismo DCD & pro
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vavelmente operativo, baseado nos dados obtidos por Louchet a

Hubinig?}

alegando que as diferengas sejam provavelmente devi-
das as condigdes das superficies das amostras.

Neste trabalho, no entanto, detetou-se a operagac do
mecanismo ES. Observando-se a fig., III-1%1 e comparando—-a com a
figura IV-3.nota-se o efeito da superficie sobre as discordanci-
as X e V, por exemplo, A discordancia V, tem uma de suas extremi
dades ancorada no ponto de intersecqficr?'we pertence simulta-
neamente acs planos de deslizamentos (101} e (1I0) em uma das
superficies da amostra. Quando se aplica uma tensdo, ¢ , na dire
cdo [941], a outra extremidade da discordincia, € , inicia o mo-
vimente no planc {10l) na diregdo [I0I] até alinhar-se com a
intersecgdo entre o= planos {10} e (1I0). & partir dai, ambas
as extremidades deslizam, e portanto, a discorddncia como um to-
do desliza no plano de deslizamento andmalo {1T0) na diregédo
{1117,

Inicialmente a discordancia tinha um cariter helicoi-
dal pura. A aplicagido da tensao, ¢ , produz uma componente de

tensdo de cisalhamento, 1. na diregdc [I0I7]. Essa componente,

v
produz um torqle Tvbv {onda bv @ 0 vetor de Burgers) na regilao
da discordincia préxima ac ponto que nio pertence acs plancs
(101} e (110}, Nessa regilc, a dicordincia adgquire um cardter
misto com a regido oposta ainda de carater hélice. Quando a dis
corddncia alinha-se com a intersecgdo entre o8 planos, ela adqui
re novamente o cardter hélice puro e movimenta=-se¢ no plano (110}

gob & agdc da tensdo de cisalhamento, T ¢que corresponde a ten-

w]
sao de escoamento 7. resolvida na diregao [11I]. Este processo

aconteceuy para as discordancias W, T, U & 5. Genericamente, a

tengdo de cisalhamenta 7., pode ser avaliada pela curvatura pro

. . Al ,a ~ (93
duzida na discordancia com o auxilio da expressaai ]:
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Fig.IV-3. Diagrama esquematico baseado na fig, III-19i mostrando

o mecanismg de Efeito d
cia V. de carater misto
liza no planc conjugado
fericor fixa no ponto

atée alinhar-se com a inr

e Superficie - ES. A discordan-
com vebor de Burgers b, des~
{10T), com aya extremidade in-

comum acs planos (101) e (110,

tersecqgao desses planos. A par-

tir dai, desloca-se de maneira analoga a discordincia

W. no plano de deslizamento andmalo (1I0) na direcio

[121).
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£ o)
TC = {I‘J-l}
r
onde: r = ;pfcnsi & o raio de curvatura, sendo rp sua prnjg
gdo na micrografia e £ o angulo entre r, e r, que
4 o mesmc angulo entre os planos (110} e (1T1},
G = médulo de cisalhamento = 4,311 kgf__-"mm2 {36},
EF = wvetor de Burgers = 2,85 4 (36)

A figura IV-4, & uma reprodugac esguemidtica ampliada
da fig. ITI-14%i, ilustrando o processc de medida de rp. Nessa
meama figura, a medida de ep que & a distfineia entre o2 tragos
do planc {110), torna possivel a determinac8o da espessura,e,da
amostra. Obteve-se @ = 3.500 R. A determinagdc da espessura
da amostra e feita novamente mais adiante,

A tabela IV-l,mostra os resultados dos calculos obti-
dos para as tenstes de cisalhamento & as tensbes de escoamento.

A relagdc entre escas duas tensdes é dada por:

[IV=2}

onde M & o fator de Schmid.
Como se pode observar, a tensao de cisalhamento aplica
da no sistema (10I}[I0I] & meior do que para o sistema andmalo

(lIG}[llIJ. 08 wvalores das tensdes de escoamento, J foram obti

Ef
dos a fim de determinar a tensac de escoamento Médiﬂq-jE, ue
produziu agquelas componentes de tensio nos sistemas andmale e
conjugadao.,

Infelizmente ndoc foi possivel a obtengac de microgra-
fias para diregdes do felxe de elétrans, ﬁ, que permitisse cbssar

var e medir a tensao de cisalhamente ao longe do plano primario

{101). De qualgquer forma, supondo-se uma tensaoc de escoamento meé



deslizamento

{110) \\\\\

<ip Tragos do plano de

'
p;//f/////j |
Circulo projetade no planc (_II)
que contém a discordancia W.

L jam

Fig.IV-4. Esquema ampliada obtide da fig., IIT-191, para
a determinagio da tensds de cisalhamento K:c.
A ampliagac total & 78,000 vezes,

1i7
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TABELA IV-1

Determinag¢de da tensdo de sscoamento, ¢ps POr meio
do arqueamento das discordfnclas representadas na

Figura IV-4.

Disacordan-|Sistema de | Raio de cur (Tensdo de ci|[Tensdo de es-

cia, Deslizs- vatura, r. |salhamento,lo|coamentc, 9
i mento, (lD_dmm) (kgffmmzl {kgffmmz}

W,T,U (110[11I] 5,03 ¢ 0,02 | 2,44 * 0,01| 9,76 % 0,04

YV, X (1GI}EIGI] 2,51 + 0,02 4,89 * 0,03111.,92 2 0,07

5 (lﬂl}CIﬂI] 2,83 * 0,02 4,34 £ 0,02(10,59 ¢ Q,07

dia como sendeo 10,76 kgffmmz, a tensac de cisalhamento no siste-

ma {101}Elle, primdric seri:

v = 10,76x0,5 kgffmm2 = 5,38 kgffmmz.

Como mostra a tabela IV-1,0 sistema de deslizamento a-
ndmalo (110)[111I7 & o que tem menor probabilidade de ser ativado,
porgque a tenzdc reguerida é a menor de todas, Porem & o aistama
mais observado, exatamente porgue o sistema conjugado o assigte
fornecendo-lhe as suas discordancias.

A diferenga entre o valor meédic, ¢ E - 10,78 kgffmmz,
com o medido para o Nb[ %417 desgaseificado e ndo irradiado, ex-

pressa na takela III-1, = 3,85 kgffmmz, é devida aos efeitos

“E
da irradiagac eletrdnica. Wa regidc de medida de I b figura

TII-1% havia uma "penumbra” de elétrons que produziu uma congen-—
tragac de defeitos puntiformes, Estes defeitos atuam como barrei

ras aos movimentos das discordancias, fazendo com ¢gue =stas ad-

-

quiram curvaturas mais fechadas, dandec como resultado uma tensdo
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de escoamento malor,

il » Convém lembrar gque os valores acima calculados para as

230 mencres do gue o8& reais, pols nac se levou em conta a
(72}

"JEF
corregdac sugerida por Vesely . Esta corregidc é praticamente a

mesma para todos os valores calculados.

3,2, Efeito da irradiacdo eletronica sobre os aneis de
discordincias. e scbre as discordancias helicoidais.
3,2,1, Efeito da irradiagdo sobre os aneis de discor-
dancias.

{981. utilizando uma energia de 600 keV observou

Malin
0s crescimentos de anéis de discordancias no cobre e aluminio
concluinde gue os defeitos responsdvels eram os produzidos pela

irradiacdo eletrdnica e que dentre eates defeitos, os interstici

| ais eram os gue migravam para os anéis. Os anpéis, em experién-
s cias anteriores, haviam sido determinados como sendo de natureza

intersticial.

Trakalhos mais recentes vém confirmar a natureza dos a
' néis de discordancias gue crescem durante irradiagfo eletrénica.

Por examplo, para o Nitgg'lﬂﬂj, para o Zr(lOl'loz} e para o ago

. s a s r,: 103
inoxidavel fErrlthD{ }.

Evidentemente, a irradiagidc produz tanto intersticiais
quanto lacunas e a razao dos anéis de natureza intersticial
cresceram, € devida essencialmente #s diferengas entre as mobili
dades das lacunas e dos intersticiais. No Nb, a migragaoc livre
dog intersticiais préprios tem sido verificada mesmo em tempera-

. (104)
turas prowimazs de 4,5 K , enquanto gue as temperaturas para

o inicio da migrac8o livre de lacunas, tém sido muito discuti-

das. Alguns trabalhos atribuem um inicio de migragdo livre de la
{104,103}

' cunas noe ¥b proxime de 250 K . Outros fustentam gue a mi

i gragac livre comega em temperaturas acima de 520 x'108) g qual
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gquer forma, as experiéncias de irradiagdo eletrdnica "in-situ"
no METAY, mesmc a temperaturas z 300 K, t&m demonstrade gue os a-
néis de discordancias que crescem sdco de natureza intersticial,
0 conhecimento 4da temperatura &m regides que estio
gsendo irradiadas é guase impossivel, a menos ¢gue se tenha uma
mudanga de fase conveniente para calibragio. Dados experimenta-
is para as condigdes prdximas daquelas deste trabalheo, informam

GCE?E}. Neste traka-

que para o Ni, had um aumento de cerca de 8
lho, a temperatura de irradiagac pode ser considerada - 320 K,
Uma outra hipotese de gue 98 anéis gue crescem duran-
te irradiagdo eletronica sdo de natureza intersticial & atri-
buida 4 ndeo nueleagio de lacunas devide a auséncia de 2zonas dilu

{lDE}. Az zonas diluidas que sdo produzidas durante irradia-

idas
¢ao neutronica copnstituem-se como embrides para a nucleagdo de
lacunas que a partir dal crescem até 2s dimensdes de anéis. Em
temperaturas de irradiagic eletrdnica nas guais ndoc se tem super
saturagac de lacunas, e estas podem migrar a longas distancilas,a
migragio se d4 preferencialmente para as superficies da amostra
que £3o o8 mals importantes sumidouros para as lacunas,

Conforme & referideo no capitulo I paragrafo 5.3, to-
mando-se como referéncia a fig. IIT-21l, & possivel observar gue
uma vez que Se tenha presentes alguns aneis de discordancias, es
tes grescem a medida que a irradiagdo eletrdnica se processa sem
que haja o aparecimento de& outros aneis. Okhserve-ze a figura
I11-21. MWesta figura, o anel 4 por exemple, dificil de ser i=
dentificads cotmo tal, cresce a uma taxa de 1,5 nm/min de ~ 20 mm
até ~ 70 nm. Nestas condigtes, os defeitos puntiformes criados
pelos choques dos elétrons com os Atomos, devem percorrer distan
cias extremamente longas., Apenas para 2e ter uma idéia, conside-

rou-se 6 anéis proximos do anel 4 para um cdleculo grosseiro das

distdncias que os defeitos devem percorrer, Um defeito produzi-
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do numa determinada regiiac entre esdses anéis, deve percorrer am
média T = £/2a = 250 distdncias interatdmicas, onde I & a
separagdg média entre os anéis e a, ¢ parametro da rede.

Hesta aproximagdo, considerou-se gque o defeito se pro-
paga em linha reta do ponto onde fol produzido até o anel, o gque
ndo corresponde a realidade, pois o defeito executa movimentos
totalmente aleatorios, Conclui-se, no casc, que um defeito deve
efetvar um percurso muito maior gue 350 distancias interatémi-
cas. Como ¢ intersticial tem maicor mobilidade gque a lacuna, e cg

mo diz Makinfga}

"em geral o defeito de maior mobilidade precipi
ta-se primelro, pode-se supor gue os defeitos responsaveis pelo
crescimento dos anéis s&o intersticiais,

Juanto as lacunas, estas desempenham o papel de contro
lar ¢ crescimento dos anéis de discordi3ncias intersticiais,o gue
& expresso por ziv(M' + Mv]cicv da expressdc (I-26). Kiritani e

1
Takata{BI)

, utilizando este fato, puderam determinar as energlas
de ativagdo de migragac de lacunas e intersticiais para o Al,Bu,
Ni e Fe, efetuando irradiages eletrdnicas as vdrias temperatu-

ras. Obhservaram que as taxas de crescimentos de anéis de intesti

clals 2e reduzem com ¢ aumento da taemperatura e que estes exis-

tem mesmo em altas temperaturas (-~ 650 K},

3.2.2. Efeito da irradiacdo sobre as disccocrdinciaz he-

licoidais.

Az linhas de discordancias deo tipo helicoidal {screw
dislocation) que aparecem na f£ig. III-1%a, apresentam-se retili
neas antes da irradiagdo. 0s intersticiais criades durante a ir-
radiagdo migram para essas discordancias dando origem ao proces-
20 de pacalada [(climb)]. Esze processg de escalada operando em
discordancias do tipoc em cunha, causa uma translagdc das mesmas

T

ne interior de gristal numa diregac perpendicular acs seus pla-
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nos de deslizamentoa. Porém, quando opera em discordéncias do ti
po heliceidal, o resultado € gue as discordancias adguirem a for
ma de espiral,

BallluffiHﬂ':I apresentou uma série de mecanismos para a
escalada de dizscordancias helicoidais para © casa em gue o2 de-
feitos saoc de natureza lacunar. Estes mecanismos foram utiliza-
dos para explicar uma experiéncia realizada com a cbservagio de
escalada de discordancias helicpidais puras durante recczimentos
a 100 °c de uma liga A1-5.1 % at.Mg temperada a partir de
500 2c'®?), no caso, a escalada pode ser atribuida a migragdo de
lacunas provenientes de uma grande concentragio que foi congela-
da por ocasido da tempera. A confirmagio da hipdtese de serem os
defeitos, lacunas, para o caso em guestdo, deve-se as observa-
¢oes da redugdc de tamanho de anéig de discordéncias de natureza

{59}. Forém as condigdes de cobserva-

intersticial presentes em Al
¢do das amostras dessa liga num microscédpio eletrdnico provavel-
mente a2 500 keV (0 autor ndo especifica claramente) ,torna dis.
cutivel a natureza do defeito gue produz a escalada das discar
diancias. A energia de limiar para a produgdo de defeitos punti-

{107}

formes no aluminio & de cerca de 16 eV e a energia minima

gue o3 alétrons davem ter para chogues primirios com 16 eV no Al

& de 166 kev' %8

. Portanto nas cbservagtes am microscopia eletrd
nica com slétrons de energia maior gue 166 keV tem-se a produgdo
tanto de lacunas como de intersticiails, sendo perfeitamente pro-
wvavel cque a escalada de discorddncias seja devida aos interstici
ais,

Neste trabalhao, usa-se o termo "provavel" porque nao
se fez nenhum experimento de caracterizagaso da natureza dos de-
feitos que migram tantoc para as discordancias quanto para os a-

néis por dois motivos: ¢ primeiro & que ¢ aparelho de deformagac

nac se prestava para experimentos de analises de defeitos com  a

!rrvfu-pf N e T T T e e ey
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aplicagao da teoria de contraste, As amostras eram de forma geo-
métrica tal que algumas discordadnclias moviam-se mesmo sem a apli
cacio de tensdo, fato esse gue torna impoessivel a aplicagido da
teoria de contraste; o sequnde motivo & que & impossivel aplicar
a andlise de defeitos durante a irradiagia eletr&nica{lﬂz}. i fa
entanto, baseado em varios trabalhos publicados, muitos deles
bem recentes, e ja referidos acima, € razoédvel supor que os de-
feitos puntiformas respﬂnséveis pela eacalada de discordancias
sejam os mesmos ¢ue contribuem para o crescimente dos anéis, ou
g2eja, intersticiais préprics.

Como se sabe, ha certos tipos de c¢ristais que tem um
alto grau de perfei¢io que 230 os chamados "whiskers" e gque sao
cbtidos por meioc da escalada de apenas uma discordancia helicoi-
dal. Nesses cristais de largura de cerca de 1 ym., supde-3¢ a e-
xigté&ncia de apenas uma discorddneia gque € incapaz de deslizar
em nenhum plano de deslizaments e, devido a2 issc0, as tensoes de
escoamente modidas se apraximam daguela calculada teosricamente.

Estudandc a forma¢do e as propriedades das discordan-

cias helicoidais em cristais de CaFE, Ei.melirllt:k:vc'[E'E:|

apresentocu
um mecanismo geométrico representade na fig, IV-5 para o cres-
cimento de um "whisker" a partir de uma discordancia helicoi-
dal. Obsarvandc atentamente a segfigéncia da fig. III-19 e compa-
rando-a com o esquema geométrico da figura IV-5,conclui-se cue
hd a formagdoc de um "micro-whisker" gque & perfeitamente visivel
nas figs,III-19e e ILI-19¢.E possivel notar também que devidec a
irradiagac, esses micro-whiskers desaparecem. Frovavelmente

sao destruldos pela irradiagdo ou simplesmente deslizam para ou

(B8}

tras regices da superficie. Sequnde Amelinckx o% whiskers
nag sao estaveis, podendo se deslizarem para fora do cilindro
formade pela escalada da discordancia.

Um outro detalhe gque & viste na fig.TII-19i, refere-
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{1}

Fig. IV-5, Esguema geocmétrico da formagaoe de um "whisker"
a partir da escalada de uma discocrdancla heli-
coidal. A linha horizontal cheia representa a
superficie da amocstra e a linha tracejada o
deslocamento devido a discerd3ncia helicaidal
AB de vetor de Burgers B. Em (b)), a discordan-
cia adquiriu a forma de espiral devido a adi-
gao de material. Em (c), alguns aneis da espi-
ral foram atraidos para a superficie formando
uma protuberancia ocu um "whisker". O "whisker"
coptinua a ecrescer devido a adicac de mais a-
néia em sua parte inferior. Segundc Amelinckx

e c:cn_lail:n:m:‘ar::i-::.res{SE':I
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2e a uma série de anéis alinhados numa diregdo paralela a discor
dincias, Esses aneéls provavelmente foram originados a partir da
interagao de duas discorddncias helicoidais que adguiriram a

{88)

forma de espiral, Amelinckx apresenkou um esguema geometrico
representado na figura IV-€ que i1lustra muito bem esse proccs
50.

Aliando~2e ao papel desempenhado pelos defeitos QMo
barreiras ou obstéculos disperszos aos movimentes das discordanci
as para explicar o encruamento induzide pela irradiagao ou pela
adigdo de impurezas intersticiais e também acs efeitos de super
ficies que forgam os planos de deslizamentos conjugados a forne-
cer discorddncias para o= planos de deslizamentos anémalos, de-

ve-3e considerar os efeitos da escalada de discorddncias e dos

crescimentos de anédis,

3.3. Encruamentc induzido pela irradiagdo neutronica
no Nb{4417.
A maioria dos dados publicados tanto tedricos como ex-
perimentais a respeito do encruamento induzido pelas impurezas e

pela irradiagdo neutrdnica, referem-se aocs metais cfe, Pelo mode

lo das barreiras dispersas de Holmes{la}, tam-se chegado a uma
equagao geral para a variagao na tensio de escoamento, o g+ dada
por:
4o aGh
Fo= _E— { IV=-3)

onde G é& o médule de cisalhamento, b & o vetor de Burgers, ¢ &
a deparagdoc média entre as barreiras e o é& um pardmetro
gue d& conta da interagdc discordancia-defeito ¢ue & su-
poato ser consEtante,

{31, 34, 36)

Varios autores tem aplicado a equacic IV-3 pa
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~O00-AT

Fig. IV-6. Conversaco de uma parte de uma discordiancia

helicoidal em anéis prismaticos. Original-
mante havia duas discordancias helicoi-
dais paralelas que escalaram emn sentidos
opoztod, As espiralis de ambas ipteragiram
formando aneéls prismaticaos. Conforme

(85)

amelinck= & colaboradores .
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ra os metais cco, efetunando eam cada caso, modificagoes dependen

(26}

tes do tipo de barreira. Loomis & Gerber , usaram a eguagdo

IV-3 para aglomerados e anéis peguencs na forma:

K
B 1 1/2
BI . = ——qsb[x nidi] fITv-4)

K,

onde n, & di 330 as densidades e o tamanho dos aglomeradosz res-
pectilvamente, K, & uma medida da intensidade da barreira, K, &
um fator aplicado devido a distribuigac aleatdria do espagamento
dos anels e aglomerados e da fragao desses defeitos que intera-

gem com as discordancias e 80 oo & @ variagdo na resisténcia md
xima a traqio, resolyida na diregag do cisalhamento, Esses auto
res mostraram gque para ¢ case do Nk mongeristaline de srientagao
[941] com 10, 68 & 185 ppm em peso de cxigenio, irradiado com

neutrens rapldes (E > 0,1 MeV} que a eguagac IV-4 concorda com

os wvalores experimentals somente se 2e¢ consliderar aglomerados

com didmetros < 70 R. A conatante fol determinada como sendo
) — —
a = Kl,a"K2 = 0,48

Para as amostras de Nb£44lj irradiadas ate
i~

2 . e o a
n,.r”cm I corraapondentes 408 lunstantes Ilnlclals nas

it

figs.III-15 e III-16,08 didmetros médios dos aglomerados foram

5x10

determinados como sendo ~ 4 nm com uma densidade méedia de

Z,Txlﬂzﬂ m_a, resultando dai, [ Ind, ] /2 _ G,95x103 mm™ >,
Usande G = 4,311 kgf/mm> (38) o b =285 8 3% cprém-se para
a equacdo IV-4.

ag max - l,1a7 o {IV=5]

As variagoes 4c . =30 aproximadamente iguais  as
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variagdes Aszim, comparando-se a equagac IV-5 com os valo-

l.‘.!'E-

ras de da tabela IT-l, para o Nb[4417], tem-ge:

"E

’

e’ = 0,67/1,167 = 0,57 (IV-6)
Tucker e Wechsler[341, estudando o encruamento no Hb
policristaline irradiado com ndutrons com fluxos integrades en-

tre 0,2 e 4,4x1ﬂlB n,-"cm2

(E » 1 MeV), mostrou c¢ue o' estd  na
faixa de 0,5 a 0,8 e gue todos os aglcomerados visivels devem ser
levados am conta, o que foi feito neste trabalho.

H& portanto, uma boa concordincia entre ¢ valor obtido neste tra
balho com o8 valores da literatura.

a’' estd relacionado com a intensidade da reagidc produ
zida pelas barreiras {aglomerados, anéis, impurezas) aos movimen
tos das discordancias. O valor de © para o Nbf4417), obtido a-
qui, resulta maior do gue ¢ valor determinado por Logmis e Ger-
ber para o Nb[9417]. Isto significa gque a irradiagido neutrdnica
produz um aumento na tensdo de esccamento do Nb[4417] maior do
gque na tensido de escoamento do Nb[94l]. O= valores dos ¢p Para
a8 amostras deasgaseificadas e irradiadas até gt = 5xlﬂl?nfcm2 da

tabela II-1, confirmam es=a conclusao; pois:

“gra41] > %9g[9417] {TV-7)

Ndc se determinou o valor de o para o Np[941] irradi

ado, pelos motivos j& expostos no paragrafo 2 do capitulo ITI-2.

4. Mecanismos de formagio de canais de discordancias,

Neste pardgrafc serdo discutidos os mecanismos de for-

magac de canais de discordancias observados nas figuras III-14,
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ITTI-1% e III-16.

Conforme foi discutido no capitulo I, varios mecanis
mos tém sido propostos para explicar a existéncia dos canais
de discordincias em metais irradiados ou temperados. Em geral
atribui-se a formagdo desses canais, alqum tipo de interagao
entre as discordancias em movimento e os defeitos (puntiformes,
aglomerados ¢ anéis). Em resumo, OS5 mecanismos Sio oS seguintes:
a} de arrasto ou varredura, b} de interacgdes entre defeitcs de
naturezas opostas, ¢} lncorporagan do defeito a discordancia, 4)
alteragdo na configuragac do defeito e deslizamento do mesmo pa-
ra fora do canal, e) cortes (choping up) sucessivos dos defeitos
e £} aumento na energia dos defeitos puntiformes gue complem um
aglomerade ou anel devido ao calor de deformagao plastica locali
zada.

A operagac do mecanismo de arrasto cu varredura (swee-
ping up) dos defeitos foli observado zer efetivo =sobre os defei-
tos de dimensdes extremamente pequenas, provavelmente defeitos
puntifocrmes, tais como pares de Frenkel., Pode-se supor, que a
discordancia no seu movimento agrupa o3 defeitos puntiformes fa-
zendo com que a conuantragdn dos mesmos a sua frente seja bem
malor do que em outras regides do ecristal. Evidentemente havera
recomkinagac de lacunas e intersticiais resultande em aniquila-
mentc de alguns defeitos, Haverd também o agrupamento dos axces-
s0s de intersticiais em anéis de intersticiais que podem ser des
locados para as extremidades da discordancia e deixados ao longo
de seu percursc. EStes anéis, passam a ser viaivels atraves de
feus contrastas caracteristicos de preto-branco. Loomis e

{68])

Oterc sd0 provavelmente cs primeiros autores a publicar al-

go do géners. Quanto a hipdtese do aumento na concentragio de de

feitos na frente da discordancia, ha uma micrografia de

{108)

Makin para ¢ cobre irradiadco com neutrons rapidos ate

r e
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° e em seguida recozido por 1 hora a 350 c.

gr = 3,8x10%% n/am
¥Naguela micrografia, aparece uma discorddncia suposta ter se mo-
vido durante o recozimento, Na diregao de sen movimento, a con-
centragic de anéis de discordancias é maicr na frente do que a-
tris da discordancia.

Em contraste com o8 defeitos puntiformes, parece naoc
haver o transporte dos aglomerados para as superficies superio-
res ou inferiores da amostra. Alguns dos aglomerados 230 arras-
tados e, provavelmente incorporados segundo o mecanismo {(c), 2
discordancia. [urante cbservagdo no METAV, vez por outra, era
possivel ver uma discordancia arrastar um aglomerado até uma cer
ta distancia para am seguida deixa-lo e continuar seu movimento,
Porém, em geral, a maioria dos aglomerados era ignorada pela dig
cordancia © gue se explica pela hipdtese de que os aglomerados
devam estar situados fora do plano de deslizamentc de uma dizcor
dancia,

Algo que parece ndc ter ficado elaro no capitulo I &
que os canais de discordancias tais como sdo vistos em amostras
deformadas e depois afinadas, =ao formados por conjuntos da pla-
nos paralelos onde cada planc do conjunto é chamado de “"plana
canal", O canal todo & limitado por dois plano= do conjunto e
pelas superficies da amostra, Tendo isto em mente, o que se ob-
serva nas micrografias daz figs.ITI-14 a III-16,& o deslizamento
de apenas uma discordidncia em apenas um plano canal. Esta cobhser
vagdo & importante porgue pode paracer discutivel a formagic de
um canal de discordancias pela auséneia dos defeitos, o gqual na
realidade tem dimenstes volumétricas. Poder-se-ia perguntar, por
exeanplo: "Commo pode uma discordancia que varre um aglomeradoe a-
gui, outro alem, preduzir um canal de discordancias?”

Na verdade, a formag3o de um canal exige a contribui-~

g3o de ipfmeras discordancias deslizando em plancs paralelos
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proximos para a remogao dos defeitos,

Em amostra de Nb policristaling irradiado até

18 n,f’c:m2 {E » 1 MeV}, e deformado até 6,6 % e em segui

(67)

Bt = 4x10
da afinado para observagdes em MET, Tucker e colaboradores
chservandca a=m descontinuidades de contornos de gras no cruzamen-
de um canal, calcularam que seriam necessirias (num caso parti
cular) 4,800 discordincias no canal para produzir uma desconti-

nuidade observada. Baseados no numero de plancs canais existen
tes num determinado canal, determinaram cue em média 3 discor-

danclas deslizam por plano canal. Es=2as 4,800 discordancias,for
mavam um canal de largura -~ 4.000 f. considerando-se como caso

extremo em gque apenas 1 em cada 3 discordancias remova 1 de-

feite, o nimero total de defeitos removidos num canal de 4.000 &
seria n. = 4,800/3 = 1_.600.

1
Para a micrografia (a) da fig. III-16, por exemplo,

tem-se;
e = et Iv-8
ote ¢ (Iv-8)
cnde: e = eapezsura da amostra,
ep = largura medida entre o8 tragos do plano canal da

discordéncia L,
£ = arceos [1I107.{1017] = arcces{(0.5) = 63 ° = an-
gulo entre og planos (110) e (101) cem (1I0) sendo
a superficie da amestra e (101) o plano canal.
Na micrografia {(a), ep = 4 mm/31.500 = l,E?xlD_4mm =
1.270 . Portanto e = 2.200 8. 0 volume de uma canal de 4.0008

de largura por 25.000 R de comprimenta é:

2. 200%4.000x25.000 83

11 .3
2. 2%10 b

<
[}
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O numero de defeitos por canal & dado por:

nE = n.v EIU_Q}

- - -3
ande n, = 2,?xlﬂgﬁ m 3 - 2,7x1l0 10 2. Fortanta, tem-se:

) _3 3
= 2,7%x107 1% 87 x 2,2x1011 R

Ny

[}

59.

Comparandoc-se n, Com o, verifica-sze gue n) ¥ n,.

Isto significa cque sem ddvida nenhuma haveria a formaglc de um
canal com todos os defeitos removidos., © fato de nao se obser-
var a formagdo de um tal canal de discordidncias nas micrografi
' as das figs.III-14 a III-16,é& porque as tensfes nda eram aplica
das continuamente, mas por intervalos de tempo de 1 a 28, O su-
ficiente para desancorar uma discordfncia, Considerando-se as
dimensoes da regido util da amostra como especificada na figura
II-11, e uma taxa de 2x10_4 mn/s, a deformagac produzida em 5

intervalos de 2 s cada, & dada por:

X100 % {IV-10)

L
o

Exlﬂ"4(mmfslxlﬂs
= ®x 100

2mm

= G,1 %

Essa deformagio & bem menor do gue aduela aplicada

{67)

numa amostra macroscdpica para

*

produzir os canais de discordancias observados .,

por Tucker e colaboradores
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Fara as interagQes entre uma disceordancia & um aglomg
rado situado no plano canal da discordancia gue resultava numa

nao remogac do aglomerado, os mecanismos mais evidentes obseorva

dos foram os sugeridos por Hcau.‘r.mcasl:lt:":I

(17}

g agleomerade atuando <o
mo barreira - e por Crowan a discordincia argueando { bow=-
ing around) am torne do aglomerado.

Cada vez que ¢ aglomerado atuando come barreira anco-
rava a discordancia, era necessiéric aplicar uma tensda por um
intervalo de tempo bem curto para desancora-la, Isto, em cutras
palavras, significa um encruaments induzido pelos agentes gque

produzem os defeitos, no caso presente, a irradiagac neutroni-

Ca.
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CONCLUSOES

l. Nas condigdes; irradiado ou nac irradiade com néu-
trons, dopade ou rnao dopado com cxigénic, o nidblce monccristali
no deformado a temperatura ambiente, exibe uma tensfio de escoa-
mente maior quando deformado segundo a dire¢do [9417] do que
quando deformado segundo a diregdc [441].

2, A adigdoc de 200 ppm em pesa de oxigénin ag nidbio,
aumenta a tensdo de escoamento em cerca de 300 % para o Nh[941])

e 360 % para o Nb[4417].

17 2

3, A irradiagdc neutrdnica até gt = 5x10°° n/cm®, in-
duz um encruamento de 10 % no Nb[9417] e de 28 % no Nb[4417]. O
Nib{941] apresentou um escoamento para uma deformagdo além  da
tensac de escoamento em contraste com um encruamento gradual
observado no Nb{44l7]. ambos desgaseificados.

4. Az diregies dos tragos de deslizamentos de plancs
naz superficies das amostras deformadas na Instron correspondem
aquelas observadas na deforma¢dc "in-situ" no METAV.

5, Foram diretamente cbservadas as seguintes intera-
goes:

a) discordincias mdveis com discordancia ancorada, sen
do esta ultima totalmente aniguilada,

b} discordincias méveis com aglomerados de defeitos,
sendo alguns removidos outros nao.

) discordincias mdveis com defeitos puntifarmes (ou
anéia ndo visiveiz) resultando numa aglutinagao dos mesmos para
formar anéis de intersticiails gue 380 deixadoz pela discordan-
cia mével alinhados ac longo das Superficies da amastra.

Foi proposte um esguema geométrice {(fig.III-13) para
mostrar como essa aglutinagdo se processa. Com relagdc an item

{16}

(b}, verificou-se a operagdoc do mcdelo de Holmes o agla-
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meradc comportando-se como barreira as movimento da discordincia

(17} _ 4 @iscordincia arqueando em

e também © modelo de Orowan
torno da barreira.

6. A irradiagio eletrénica a 900 keV produz o desloca-
mento dos atomos da eatrutura cristalina que migram <¢ome autoc-in
tersticials para as discordincias e para os anéis de disecordanci
as, As discordancias afetadas pela irradiagac adquirem forma es-
piral e nio podem se mover guande o cristal esti sob tensio mech
nica, em contraste com aguelas naso afetadas pela irradiagac. Ea-
te fato, & mais o erescimento dos aneis, sac um indicio experi-
mental da origem do encruamento induzideo pela irradiagic.

7.¥Na deformagidce "in-situ" no METAV do Nb[9417]. obser-
vou-se a operagido do mecanismo de deslizamento anSmala. Fol pro-
posto um modelo de como opera esse mecanisme na £1g9.IV-3.A dis-
cordancia pertencente a um planc de deslizamento conjugadeo, e
presa em uma de suas extremidades na intersecgac entre os pla-
nos de deslizamente <onjugado € de deslizamento ancmalo. A cu-
tra extremidade desliza scbk a acdo de tensac de deformagac, até
gque a discerdancia se alinhe completamente com a intersecgdo &n
tre os planos. A partir desse alinhamento, a discordincia tocda
dealiza no plano de deslizamento andmalc. Pode-se supor gue o
ezcoaments observado no Nb[94l] conforme o item (3] acima, =e
deé guando todas as discordancias do plano conjugads passam  para

o plano de deslizaments andmalo.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS POSTERICRES

1. Estudar o comportamento mecanico do Nb[941] desga-
seificado e irradiadc com ndutrons por meio da deformacac “in-
situ" no METAV.

2, Observar e estudar as interagoes das discordancias
com aglomerados para mopnocristais de ambas as orientagfes irra-
diados com neutrons em varias doses maiores gque fHt = 5xlDl?
nfcmz. por meioc da deformagio "in-situ"™ no METAV.

3. O mesmo do item (2}, porém substituinde a irradia-
cdo pela adigaa de impurezas.

Esta técnica de deformagido "in-situ" pode ser extendi-
da a monocristais e até policristais de outros metais. Hi a pos-
sibilidade de substituir o METAV por uam MET de 200 keV (JEQOL-
200 do IPEN/CNEN-3F, por exemplo).

4, Utilizar a irradiagic com protons em substituigdo
B irradiagio neutrdnica para o estudo das propriedades mecanicas
de materiais monocristalinos e peolicristalines para varios flu-
#os integradeos, objetivando relacicnar o encruamente induzids
pela irradiagao com o fluxo integrado. Analizar os defeitos cria
dos pela irradiagdc com protons através da MET.

5. O efeito do gas hélio proveniente da reagdoc (n,a}
am metais irradiados, é& extremamente importante &, por isso, su-
gere-ge também estudar o efeitc da implantagio de particulas «
em materiais monoeristaline e policristalino principalmente nas
propriedades mecidnicas. Determinar a concentragdo de He necessi
ria para causar uma fratura intergranular, observanda tarbém os
mecaniameas de nucleagac de bolhas de gas He,

6. Utilizar as mesmas tecnicas descritas nhos itens
{4) e {5) para as amostras de Nb com adigdes de 0,5: 1,0 e 1,5

% da Zr.
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