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RESUMO 
 

Átomos de impurezas intersticiais presentes em metais cau-
sam alterações significativas no comportamento anelástico, 
que se manifestam sob a forma de picos nos espectros de a-
trito interno em função da temperatura, conhecidos como 
picos de Snoek. A amostra utilizada, uma liga de Nb-
1,6%Ti, foi submetida a tratamentos térmicos de gaseifica-
ção com oxigênio e posteriormente a medidas de espectros-
copia anelástica utilizando-se um pêndulo de torção inver-
tido. As medidas foram efetuadas com freqüência de oscila-
ção entre 0,2 e 2,6 Hz, numa faixa de temperatura entre 300 
a 700 K, com vácuo melhor que 10-5 mBar. Os resultados 
mostram espectros contendo estruturas de relaxação que 
são decompostos em seus picos de Debye constituintes, re-
presentando os diversos tipos de interação da matriz metá-
lica com os solutos intersticiais.  
 

 
ABSTRACT 

 
Interstitial impurity atoms present in metals cause signifi-
cant alterations in anelastic behaviour, which is shown in 
the form of peaks in the internal friction spectrum also 
known as the Snoek relaxation. The sample used, a         
Nb-1.6%Ti alloy, was submitted to thermal treatments in 
oxygen atmosphere and afterwards anelastic spectroscopy 
measurements, using an inverted torsion pendulum. The 
measurements were madden with oscillation frequencies  
between 0.2 and 2.6Hz in a temperature range of 300 to 
700k, with vacuum better than 10

   

As amostras utilizadas foram policristais da liga Nb-Ti, con-
tendo 1,6% p. de Ti, na forma de lâmina, com dimensões de 
30,88 x 3,69 x 0,48 mm3. 

-5 mBar. The results show 
a spectrum containing relaxation structures that were 
decomposed in its Debye constituent peaks, representing the 
several types of interaction of the metallic matrix with the 
interstitial solutes. 
 

 
1. INTRODUÇÃO 

 
As propriedades mecânicas de metais de transição com es-
trutura cristalina cúbica de corpo centrado são fortemente 
afetadas com a presença de impurezas intersticiais, como 
por exemplo O, N, H e C. A presença destes intersticiais 
causam alterações no comportamento anelástico de tais me-
tais[1]. Tais alterações manifestam-se na forma de picos no 
espectro anelástico, que são associados a processos de rela-

xação devido à reorientação induzida por tensão de átomos 
intersticiais em torno dos átomos da matriz metálica [2]. 
Em ligas diluídas, com baixa concentração de intersticiais, o 
processo de relaxação é representado por um pico de Debye. 
Para altas concentrações de intersticiais, processos de rela-
xação mais complexos podem ocorrer em razão das possí-
veis interações entre esses átomos, originadas da reorienta-
ção induzida por tensão de pares, tripletos ou aglomerados 
de átomos intersticiais em torno dos átomos da matriz metá-
lica [3,4]. Neste caso, usa-se a teoria de Fuoss-Kirkwood 
para representar cada processo de relaxação. 
Este trabalho mostra o estudo do comportamento anelástico 
em uma amostra de Nb-1,6%Ti, contendo 1,0 % p. de oxi-
gênio em solução sólida, através de medidas de atrito inter-
no e freqüência como função da temperatura. Os resultados 
mostram estruturas de relaxação atribuídas à reorientação 
induzida por tensão de átomos de impurezas em torno de á-
tomos da matriz metálica. 

 
 

2.  PARTE EXPERIMENTAL   
 

Com o objetivo de verificar a influência do soluto interstici-
al no processo de relaxação, a amostra foi aquecida em vá-
cuo e então submetida a tratamentos térmicos de gaseifica-
ção com oxigênio. O sistema utilizado é composto por um 
tubo de quartzo, conectado a um sistema de ultra-alto-
vácuo, ao qual é acoplado um analisador de gás residual.  
A gaseific
com uma taxa de aquecimento de aproximadamente 
10K/min e com um vácuo da ordem de 10-9 mBar, onde a 
amostra permaneceu por 30 minutos. A temperatura foi a-
baixada para 800ºC e introduzimos 1x10-5 mBar de oxigênio 
no tubo de quartzo, alterando desta forma a pressão parcial 
do tubo. A amostra permaneceu nesta temperatura por apro-
ximadamente duas horas e em seguida, o tubo foi resfriado 
rapidamente utilizando água. 
Após a gaseificação, os teores de O e N foram det
por meio de um equipamento LECO TC-436 DR. As medi-
das foram realizadas no Centro de Caracterização e Desen-
volvimento de Materiais (CCDM) da Universidade Federal 
de São Carlos (UFSCar). Os resultados obtidos estão ex-
pressos em porcentagem em peso e encontram-se na tabela 
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abela 1 – Concentração de oxigênio e nitrogênio na 
amostra Nb - 1,6%pTi. 

Amostra N (% p.) 
 

O (% p.) 
Nb - 1,6%Ti (1,00 ± 0,06) (0,0431 ± 0,0002) 

 

xistem diversas téc s p
trito in rno, adequadas para cada tipo de imperfeição. A 

ulo de Torção invertido com fre-

companhadas de defeitos no módulo de elastici-

S EXPERIMENTAIS E DISCUSSÃO 
 

a 
como função da temperatura, medido com freqüência de 0,6 
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a te
técnica do Pêndulo de Torção (baixa freqüência), por exem-
plo, é geralmente a mais indicada para o estudo de intera-
ções entre defeitos pontuais e a rede. De acordo com esta 
técnica, o princípio de medida de atrito interno é muito sim-
ples: a amostra é colocada a vibrar em seu modo fundamen-
tal, o que causa dissipação de energia sob a forma de calor, 
devido à existência de atrito interno. No caso do Pêndulo de 
Torção, esta dissipação de energia por ciclo é medida pelo 
decremento logarítmico da amplitude das oscilações livres 
do pêndulo que é, a menos de uma constante, o próprio atri-
to interno da amostra [5]. 
Os espectros de atrito interno como função da temperatura 
foram obtidos em um Pênd

Figura 1 – Espectro de atrito interno e freqüência como 
função da temperatura, após a oxigenação, para a amos-

tra de Nb - 1,6%Ti, medida com freqüência de 0,6 Hz. 
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qüência de oscilação entre 0,2 e 2,6 Hz, na faixa de 
temperatura compreendida entre 300 e 700K. As medidas 
foram efetuadas utilizando-se uma taxa de aquecimento de 
aproximadamente 1,0 K/min e vácuo da ordem de 10-5 Torr. 
Os dados relativos ao amortecimento da amplitude de 
oscilação são coletados automaticamente utilizando-se um 
laser refletido por um espelho colocado sobre o eixo do 
pêndulo e atingindo dois fototransistores conectados a um 
microcomputador [6].  
Os resultados obtidos mostram a presença de estruturas de 
relaxação a

Figura 2 – Atrito interno como função da temperatura 
para uma amostra de Nb - 1,6%Ti, medida com fre-

qüências de 0,6; 0,8 e 0,9 Hz. 
 
  

Como o processo é termicamente ativado, emprega-se a e-
quação de Arrhenius para representar o tempo de relaxação: 

dade. 
  
   

) kTE ( exp  =  oττ                          (1) 3. RESULTADO
 

A figura 1 mostra o espectro de atrito interno e freqüênci onde:  E é a energia de ativação; 
            k é a constante de Boltzmann; 

Hz, no intervalo de temperatura compreendido entre 300 e 
700 K, para a amostra da liga Nb - 1,6%pTi após o trata-
mento térmico de gaseificação. 
Observa-se uma estrutura de relaxação, bastante larga e in-
tensa, localizada em torno de 40

            τo é o tempo de relaxação fundamental.         
 
 

Assim, o atrito interno e a freqüência medidos nas proximi-
dades do pico de Snoek, como função da temperatura, cons-
tituem uma ferramenta que pode ser utilizada para a obten-
ção da energia de ativação, E, e a freqüência de reorientação 
τ0

–1
 , do processo de relaxação pela da Lei de Arrhenius. 

Lembrando que ω = 2πf e no pico ωτ = 1, reescre-se a equa-
ção (1) como[5]: 

zer complexa, localizada aproximadamente em torno de 490 
K. 
A figura 2 mostra os espectros de atrito interno em função 
da t
freqüências de 0,6; 0,8 e 0,9 Hz. Observando os espectros 
contidos na figura 2, nota-se a mesma estrutura de relaxa-
ção, porém se percebe que, com o aumento da freqüência de 
oscilação do pêndulo, há um deslocamento da mesma para a 
região de mais alta temperatura. Com isso podemos conclui-
se que o processo é termicamente ativado.  
 

 

ln ( f ) = – ln(  
kT
E  )  

p
0 −τπ2                (2) 

 
onde: Tp é a temperatura do pico. 
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Utilizando os dados da figura 2, obtém-se um valor de (0,18 
± 0,04) eV para a energia de ativação do processo Ti-O e 
um valor de 1,632 x 10-3 s-1 para a freqüência de reorienta-
ção, τ0

-1, para o mesmo processo. Percebe-se claramente que 
o valor obtido para a energia de ativação está muito abaixo 
do valor conhecido pela literatura que é de 1,23 eV[7]. As-
sim, certamente está presente mais de um processo de rela-
xação o que já era esperado devido ao tratamento térmico 
intenso com oxigênio efetuado na amostra estudada. 
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Diante disto, utilizou-se um outro método de análise, que 
nos permite levar em consideração vários processos de rela-
xação para analisar os espectros obtidos, a fim de se encon-
trar os valores das energias de ativação e das freqüências de 
reorientação. Cada processo de relaxação no espectro ane-
lástico é representado por uma distribuição de tempos de re-
laxação, que leva em consideração o alargamento dos picos 
devido à interação entre os intersticiais. Esta distribuição é 
dada pela teoria de Fuoss-Kirkwood [8]. Neste caso, tem-se: 

Figura 3 – Análise em termos da teoria de Fuoss-
Kirkwood para a amostra de Nb-1,6%Ti medida com 

freqüência de 0,6 Hz. 
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onde: 
T

TQ mm
12 −

=∆  

 
Usando o módulo “Peak-Fitting” do Software Microcal Ori-
gin, as curvas da figura 2 foram analisadas utilizando a e-
quação 3. Foram propostos quatro processos de relaxação: o 
primeiro, devido à reorientação induzida por tensão de áto-
mos de O em torno de átomos de Nb da matriz metálica 
(processo Nb-O); o segundo, devido à reorientação induzida 
por tensão de átomos de O em torno de átomos de Ti da ma-
triz metálica (processo Ti-O); o  terceiro, devido à reorien-
tação induzida por tensão de átomos de N em torno de áto-
mos de Nb da matriz metálica (processo Nb-N); e o quarto, 
devido à reorientação induzida por tensão de átomos de C 
em torno de átomos de Nb da matriz metálica (processo Nb-
C). 

 

Figura 4 – Análise em termos da teoria de Fuoss-
Kirkwood para a amostra de Nb-1,6%Ti medida com 

freqüência de 0,8 Hz. 
 

 

Tabela 2 – Parâmetros de relaxação para os processos de 
relaxação obtidos após a oxigenação. 

 
Processo Freqüência 

(Hz) 
Temperatura 

(K) 
Energia 

de Ativa-
ção (eV) 

Ref. 

 0,6 364,2 1,15 Este 
Nb-O 0,8 378,3 1,15 Este 

 0,9 388,1 1,15 Este 
 0,6 392,6 1,23 Este 

Ti-O 0,8 413,0 1,23 Este 
 0,9 429,8 1,23 Este 
 0,6 507,1 1,41 Este 

Nb-N 0,8 549,9 1,41 Este 
 0,9 540,2 1,41 Este 
 0,6 467,1 1,57 Este 

Nb-C 0,8 502,9 1,57 Este 
 0,9 492,1 1,57 Este 

Nb-O 0,9 426,0 1,15 [9] 
Ti-O 1,3 476,0 1,23 [10] 
Nb-N 1,0 562,0 1,57 [11] 
Nb-C - 512,0 1,41 [12] 

As figuras 3 e 4 mostram os resultados desta análise para 
freqüências de 0,6 e 0,8 Hz. 
De um modo geral, pode-se observar, pelas das análises, 
uma boa concordância entre os pontos experimentais e a 
curva teórica, que, neste caso, representa uma somatória dos 
picos de Debye. 
A tabela 2 mostra os valores obtidos, através das análises, 
para a energia de ativação dos processos de relaxação ob-
servados. 
Fazendo uma análise crítica da tabela 2, pode-se concluir 
que os resultados obtidos neste trabalho estão em excelente 
concordância com os resultados apresentados na literatura, 
mais especificamente nas refs. 9 a 12. 
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4. CONCLUSÕES 
 

Foram realizadas medidas de atrito interno como função da 
temperatura com o intuito de verificar a influência de  in-
tersticiais   no   comportamento  anelástico de uma liga Nb - 
1,6%p.Ti. Esta amostra foi medida com várias freqüências 
de oscilação do pêndulo e os resultados apresentam espec-
tros com a presença de duas estruturas de relaxação, que 
podem ser atribuídas a quatro processos de relaxação: Nb-
O, Ti-O, Nb-N e Nb-C. 
Foram encontrados os seguintes valores de energia de ativa-
ção: 1,15 eV, para a energia de ativação do processo Nb-O; 
1,23 eV, para a energia de ativação do processo Ti-O;     
1,41 eV, para a energia de ativação do processo Nb-N e  
1,57 eV para a energia de ativação do processo Nb-C; 
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