DEFECTOS PUNTUALES Y FENOMENOS DE
PRECIPITACION EN ALEACIONES DE Cu-Zn-Al
UN ESTUDIO POR ANIQUILACION DE POSITRONES

R. Romero*, W. Salgueiro, A. Somoza
Instituto de Fisica de Materiales Tandil (IFIMAT), Facultad de Ciencias Exactas, Universidad
Nacional del Centro de la Provincia de Buenos Alres, Pinto 399, 7000 Tandil.

M. Ahlers
Centro Atémico Bariloche, Comisién Nacional de Energia Atémica, CC 439, 8400
San Carlos de Bariloche.

Sobre muestras monocristalinas de Cu-Zn-Al ¢n la fase § (derivada de una cstructura bec) se
realizaron distintos tratamientos térmicos de homogeinizacién, templado y recocido isotérmico por
diferentes lapsos de tiempo, con los cuales se retienen defectos puntuales y se inducen precipitados
de la fase gamma. Con espectropia temporal de aniquilacién de positrones se siguié la evolucion
posterior de los pardmetros caracteristicos de la técnica, a temperatura ambiente. Dada la extrema
sensibilidad de los positrones a la presencia de defectos tipo vacancia, es posible seguir con detalle
la migracion de estos defectos. Se observa que la presencia de precipitados dentro de la fase matriz
modifica los pardmetros de aniquilacién. Se discuten los resultadosn en funcion del modelo standard

de atrapamiento de positrones por defecto.

INTRODUCCION

La aleaci6n temaria de Cu-Zn-Al exhibe a alta
temperatura una estructura estable bce llamada fase
B. A bajas temperaturas se produce una descomposi-
cién de fases que depende de la composicion, apare-
ciendolafase o (fcc) y y(estructura cibicacompleja).
La fase 3 puede ser retenida a temperatura ambiente
por un adecuado enfriamiento. La fase obtenida exhibe
unordenamiento B2 debajode T, y unordenamiento
L2 debajode T, < T,

Porotra parte es bien conocido que la aniquilacion
de positrones es una técnica sumamente util para el
estudio de defectos en metales y aleaciones.

En el presente trabajo se aplica la técnica de
tiempo de vida de positrones para el estudio de
defectos retenidos por templado en una aleacién de
Cu-Zn-Al

ARREGLO EXPERIMENTAL

Se trabaj6 con muestras monocristalinas de 1a fase
B de Cu-Zn-Al (Cu-16.14%at. Zn-15.93%atAl) que,
en esta composicion, tiene a altas temperaturas una
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estructura bee desordenada, sufriendo una transfor-
maciénaunaestructuraB2a 810Ky, posteriormente,
una transformacion B2-L2 a 630K. Las mismas
fucron fabricadas a partir de clementos de alta pureza
(todos de 99.999%) fundidos en cédpsulas de cuarzo
bajo atmosfera parcial de argén para obtener la al-
eacién madre. De la misma se cortaron trozos que se
reencapsularon para crecer 1os monocristales por el
método de Bridgman. De los monocristales asi ob-
tenidos se cortaron muestras en formas de discos
elipticos (ejes 10 mm y 12 mm) de espesor 1.5 mm.
La oricntacién de las caras fue, en todos los casos,
perpendicular ala direccion [100].

Para la medicién del proceso de aniquilacion de
positrones se utiliz6 la técnica de tiempo de vida.
Como fuente emisora de positrones se emple6 20nCi
de 2NaCl en solucién, depositado sobre kapton (7.5um
de espesor, 1.1 mg/cm?), siendo su didmetro de
aproximadamente 3 mm. Se usé un espectrometro
temporal de alta resolucion (FWHM=260 ps) teniendo
como detectores cristales de Pilot U (para los pulsos
de “‘start’’) y BaF, (para los pulsos de “‘stop’’). La
electrénica asociada fue ORTEC. La disposicion
experiiuental consistié en ‘‘ensandwichar’’ 1a fuente
entre dos muestras idénticas del material aestudiar. A
los espectros obtenidos se les efectud una correccion
por aniquilacién en la propia fuente, que para la
aleacién en estudio es del 12.5%. Todas las medi-
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ciones se efectuaron a temperatura ambiente (TA).
Tratamiento Térmico: Antes de cualquier templado
las muestras fueron homogeneizadas por 2 hs a 1073
K; deestaformase remuevenlosefectosresiduales de
cualquier otro tratamiento térmico anterior. Se real-
izaron dos procesos térmicos diferentes:
a) Desde 1073 K a T, enfriado al aire y luego
templado hasta T= 285 K en H,O con Tq =1073 K,
773K, 523 Ky 493 K.
b) Templado desde 1073 K en H,O, posterior mante-
nimiento en el homo a 773 K por tiempos
2m <t < 30m y, finalmente, templado en H,0.
Antes de cada medida se realiz6é un pulido suave
seguido de un ataque quimico en HNO, al 50% en
H,O para remover el 6xido.

RESULTADOS Y DISCUSION

El andlisis de los espectros de tiempo de vida se
realizé descomponiendo los mismos, luego del res-
tado del fondo y de la contribucién de la fuente, con
dos componentes temporales, obteniéndose un buen
ajuste (conun0.9 <y?q< 1.1) utilizando el programa
standard de andlisis PATFIT". Los pardmetros habi-
tuales representativos de un espectro de tiempo de
vida son la vidamedia T = % I 7 , en donde las I, son
intensidades con que contribuyen al espectro las com-
ponentes temporales T,. En los andlisis de espectros
de tiempo de vida de positrones, una componente T,
caracteriza auntipo de trampa, mientras que la inten-
sidadasociadal proveeinformaciénsobrelaconcen-
tracionrelativa de ese tipo de trampa. Porejemplo, un
material bien recocido y de granos grandes, o mejor
ain monocristalino, exhibe un espectro de tiempo de
vida de una sola componente T, que €s una ca-
racteristica universal del material. Si a ese material se
le introducen vacancias, dislocaciones, etc.; cada uno
de esos defectos aparecerd en el espectro de tiempo de
vida con sus I, y 1, correspondientes.

Enla Fig. 1 se muestra la variacion de l1a vida
media que en funcién del tiempo de envejecimiento
a TA, para los tratamientos térmicos mencionados
anteriormente. Se observa que, en todos los casos, 1os
defectos retenidos por templado migran a csta tem-
peratura, porlotanto, son defectos tipo vacancia. Para
Tq=1073 K se observa una vida media inicial (=180ps)
mas larga que a temperaturas de templado menores,
pero el decaimiento con el tiempo de envejecimicnto
t_ hacia el valor de 1, varfa mis rdpidamente. Tem-
plando a 523K, por debajo de T, , €l valor inicial de
T es menor pero la componente asociada ala concen-
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tracién de defectos I, (ver Fig. 2) permanece cons-
tante durante la primera e¢tapa de envejecimiento y,
ademds, es la inica componente que contribuye a 1,
lo que indica que existe una saturacién de defectos
(durante la misma todos los positrones se estdn
aniquilando en defectos). Para T =493K el compor-
tamiento es similar sin observarse una etapa de satu-
racion. Templando desde 773K 1a vida media inicial
es proxima a la correspondiente a Tq=1073K y el
comportamiento del decaimiento es intermedio entre
los correspondientes a 1073K y 493K, pero no se
llega al valor de T, sino que se estabiliza a un valor de
1~133ps. Dado que templando desde esa temperatura
se inducen en la muestra precipitados gamma?, se ha
realizado un seguimiento particular del efecto de
estos precipitados sobre 1os pardmetros de aniquila-
cion haciéndolos crecer segiin el tratamiento térmico
indicado en la ref. 3. Comparando el valor final de ©
con los resultados de la Fig. 3, en la cual se re-
presentan los resultados para la vida media de esta-
bilizacion para distintos tiempos de recocidot__a
T=773K, se ve que cste valor estd asociado, induda-
blemente, a la presencia de precipitados en 1a muestra.

En la Fig. 4 se muestran los valores de 7, y T, en
funci6n de t, para t,.=493K; el comportamiento de T,
es cualitativamente normal, de acuerdo conel modelo
satandard de andlisis de espectros de aniquilacién de
positrones en defectos. Por €l contrario, T, exhibe un
comportamiento anémalo, dado que no es constante
y por lo tanto no caracteriza a un unico tipo de
trampas para 1os positrones; esto indica que los
defectos retenidos por templado no son, simple-
mente, monovacancias. Esto ocurre para todoslos Tq,
con un rango de variacién de 1, desde 180ps a 155ps.
Por otra parte, los resultados rcportados en 1a litera-
tura para pequefios aglomerados de vacancias en
estos materiales tienen componentes caracteristicas
de 1=(235 £ 20ps)*, y 230ps a 300ps°. Si componen-
tes de 1, de esta magnitud estuvieran presentes en
nuestros espectros, aparecerian claramente diferen-
ciados en el andlisis de 1os datos con el PATFIT, cosa
que no sucede, y, adem4s, no puede en ningin caso
descomponerse el espectro en tres componentes con
resultados fisicamente admisibles. Por lo que resulta
m4s razonable pensar que I, T, representa un prome-
dio de defectos cuyos tiempos de vida se encuentran
en el rango antes mencionado. Indudablemente, como
ha sido sefialado por J. Van Humbeeck, D. Segers y
L. Delaey®, con tratamientos de este tipo, ademés.de
vacancias, se reticnen distintos grados de desorden 'y

como el envejecimiento se realiza a TA<T ,, €s razo-
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nable su-poner que esto afecta la cinética de migra-
cién de vacancias y, también, podrfa modificar ct
volimen asociado aellas variando consecueniemente
T,. Porotra parte, es de esperaruna sobresaturacién de
vacancias asociadas alos bordes de dominio como ya
ha sido observado en experimentos de templado en 8
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Cu-Zn™* pudiendo este proceso influenciar el com-
portamiento de T, ¢ 1,

Son necesarias expenencws més detalladas para
dilucidar qué tipode mecanismo es el responsable del
comportamiento de los parémetros de tiempo de vida
observados.
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Figura 1: Variacion de la vida media en funcién del tiempo de envejecimiento t_a TA, para tempera-
turas de templado Tq= (A)1073K (M773K, (*)523K y (@)493K.
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Figura 2: Variacion de la intensidad de la segunda componente temporal Len funcién del tiempo de
envejecimiento t a TA, para temperaturas de templado Tq:(A)1073K, (%)523K y (@)493K. .
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Figura 3: Valor final de T en funcién de los distintos tiempos de recocido ¢, para T=773K.
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- Figura 4: Valores de las componentes temporales T, y T,en funcién del tiempo de envejecimiento t,
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