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RESUMO

Atomos de impurezas intersticiais presentes em metais cau-
sam alteragées significativas no comportamento aneldstico,
que se manifestam sob a forma de picos nos espectros de a-
trito interno em fung¢do da temperatura, conhecidos como
picos de Snoek. A amostra utilizada, uma liga de Nb-
1,6%Ti, foi submetida a tratamentos térmicos de gaseifica-
¢do com oxigénio e posteriormente a medidas de espectros-
copia anelastica utilizando-se um péndulo de tor¢do inver-
tido. As medidas foram efetuadas com freqiiéncia de oscila-
¢do entre 0,2 e 2,6 Hz, numa faixa de temperatura entre 300
a 700 K, com vdcuo melhor que 10° mBar. Os resultados
mostram espectros contendo estruturas de relaxa¢do que
sdo decompostos em seus picos de Debye constituintes, re-
presentando os diversos tipos de intera¢do da matriz meta-
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 107 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. INTRODUCAO

As propriedades mecanicas de metais de transi¢do com es-
trutura cristalina cubica de corpo centrado sdo fortemente
afetadas com a presenca de impurezas intersticiais, como
por exemplo O, N, H ¢ C. A presenca destes intersticiais
causam alteragdes no comportamento anelastico de tais me-
tais[1]. Tais alteracdes manifestam-se na forma de picos no
espectro anelastico, que sdo associados a processos de rela-
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xacdo devido a reorientagdo induzida por tensdo de atomos
intersticiais em torno dos atomos da matriz metalica [2].

Em ligas diluidas, com baixa concentrag@o de intersticiais, o
processo de relaxagdo ¢é representado por um pico de Debye.
Para altas concentragdes de intersticiais, processos de rela-
xagdo mais complexos podem ocorrer em razdo das possi-
veis interagdes entre esses atomos, originadas da reorienta-
¢do induzida por tensdo de pares, tripletos ou aglomerados
de atomos intersticiais em torno dos atomos da matriz meta-
lica [3,4]. Neste caso, usa-se a teoria de Fuoss-Kirkwood
para representar cada processo de relaxacdo.

Este trabalho mostra o estudo do comportamento anelastico
em uma amostra de Nb-1,6%Ti, contendo 1,0 % p. de oxi-
génio em solugdo solida, através de medidas de atrito inter-
no e freqiiéncia como fungdo da temperatura. Os resultados
mostram estruturas de relaxagdo atribuidas a reorientagdo
induzida por tensdo de atomos de impurezas em torno de a-
tomos da matriz metalica.

2. PARTE EXPERIMENTAL

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

Com o objetivo de verificar a influéncia do soluto interstici-
al no processo de relaxagdo, a amostra foi aquecida em va-
cuo ¢ entdo submetida a tratamentos térmicos de gaseifica-
¢do com oxigénio. O sistema utilizado é composto por um
tubo de quartzo, conectado a um sistema de ultra-alto-
vacuo, ao qual ¢ acoplado um analisador de gas residual.

A gaseificagdo foi efetuada aquecendo a amostra até 900°C
com uma taxa de aquecimento de aproximadamente
10K/min e com um vacuo da ordem de 10° mBar, onde a
amostra permaneceu por 30 minutos. A temperatura foi a-
baixada para 800°C e introduzimos 1x10” mBar de oxigénio
no tubo de quartzo, alterando desta forma a pressdo parcial
do tubo. A amostra permaneceu nesta temperatura por apro-
ximadamente duas horas e em seguida, o tubo foi resfriado
rapidamente utilizando agua.

Apos a gaseificagdo, os teores de O e N foram determinados
por meio de um equipamento LECO TC-436 DR. As medi-
das foram realizadas no Centro de Caracteriza¢do e Desen-
volvimento de Materiais (CCDM) da Universidade Federal
de Sao Carlos (UFSCar). Os resultados obtidos estdo ex-
pressos em porcentagem em peso e encontram-se na tabela
1.
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Tabela 1 — Concentragio de oxigénio e nitrogénio na
amostra Nb - 1,6%pTi.

Amostra
Nb - 1,6%Ti

0 (%p.)
(1,00 + 0,06)

N (% p.)
(0,0431 +0,0002)

Existem diversas técnicas ¢ métodos para se obter dados de
atrito interno, adequadas para cada tipo de imperfeicdo. A
técnica do Péndulo de Torgao (baixa freqiiéncia), por exem-
plo, é geralmente a mais indicada para o estudo de intera-
¢Oes entre defeitos pontuais e a rede. De acordo com esta
técnica, o principio de medida de atrito interno ¢ muito sim-
ples: a amostra é colocada a vibrar em seu modo fundamen-
tal, o que causa dissipagdo de energia sob a forma de calor,
devido a existéncia de atrito interno. No caso do Péndulo de
Torgdo, esta dissipagdo de energia por ciclo ¢ medida pelo
decremento logaritmico da amplitude das oscilagdes livres
do péndulo que ¢, a menos de uma constante, o proprio atri-
to interno da amostra [5].

Os espectros de atrito interno como funcdo da temperatura
foram obtidos em um Péndulo de Torg¢do invertido com fre-
qiiéncia de oscilagdo entre 0,2 ¢ 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 vacuo da ordem de 107 Torr.
Os dados relativos ao amortecimento da amplitude de
oscilacdo sdo coletados automaticamente utilizando-se um
laser refletido por um espelho colocado sobre o eixo do
péndulo e atingindo dois fototransistores conectados a um
microcomputador [6].

Os resultados obtidos mostram a presenga de estruturas de
relaxagdo acompanhadas de defeitos no mddulo de elastici-
dade.

3. RESULTADOS EXPERIMENTALIS E DISCUSSAO

A figura 1 mostra o espectro de atrito interno e freqiiéncia
como fungao da temperatura, medido com freqiiéncia de 0,6
Hz, no intervalo de temperatura compreendido entre 300 e
700 K, para a amostra da liga Nb - 1,6%pTi apods o trata-
mento térmico de gaseificagio.

Observa-se uma estrutura de relaxacio, bastante larga e in-
tensa, localizada em torno de 400 K e outra, que se pode di-
zer complexa, localizada aproximadamente em torno de 490
K.

A figura 2 mostra os espectros de atrito interno em fungéo
da temperatura para a amostra Nb - 1,6%Ti, medidos com
freqiiéncias de 0,6; 0,8 ¢ 0,9 Hz. Observando os espectros
contidos na figura 2, nota-se a mesma estrutura de relaxa-
¢do, porém se percebe que, com o aumento da freqii€ncia de
oscilagdo do péndulo, ha um deslocamento da mesma para a
regido de mais alta temperatura. Com isso podemos conclui-
se que o processo ¢ termicamente ativado.
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Figura 1 — Espectro de atrito interno e freqiiéncia como
funcio da temperatura, apos a oxigenacio, para a amos-
tra de Nb - 1,6%Ti, medida com freqiiéncia de 0,6 Hz.
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Figura 2 — Atrito interno como fun¢io da temperatura
para uma amostra de Nb - 1,6%Ti, medida com fre-
qiiéncias de 0,6; 0,8 ¢ 0,9 Hz.

Como o processo ¢ termicamente ativado, emprega-se a e-
quacdo de Arrhenius para representar o tempo de relaxagao:

r=17, exp ( E/KT) (1)

onde: E ¢ a energia de ativagdo;
k é a constante de Boltzmann;
T, ¢ o tempo de relaxacdo fundamental.

Assim, o atrito interno e a freqiiéncia medidos nas proximi-
dades do pico de Snoek, como funcao da temperatura, cons-
tituem uma ferramenta que pode ser utilizada para a obten-
¢do da energia de ativacdo, E, ¢ a freqiiéncia de reorientagdo
7o', do processo de relaxacio pela da Lei de Arrhenius.
Lembrando que ® = 2xf e no pico ot = 1, reescre-se a equa-
¢do (1) como[5]:

1n(f)=—1n(27rz'0)—£ (2)
P

onde: T, 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 ativagdo do processo Ti-O e
um valor de 1,632 x 107 s para a freqiiéncia de reorienta-
¢d0, Ty, para 0 mesmo processo. Percebe-se claramente que
o valor obtido para a energia de ativagdo esta muito abaixo
do valor conhecido pela literatura que ¢ de 1,23 eV[7]. As-
sim, certamente estd presente mais de um processo de rela-
xagdo o que ja era esperado devido ao tratamento térmico
intenso com oxigénio efetuado na amostra estudada.

Diante disto, utilizou-se um outro método de analise, que
nos permite levar em consideragdo varios processos de rela-
xag¢do para analisar os espectros obtidos, a fim de se encon-
trar os valores das energias de ativacdo e das freqiiéncias de
reorientagdo. Cada processo de relaxagdo no espectro ane-
lastico € representado por uma distribuicao de tempos de re-
laxacdo, que leva em consideracdo o alargamento dos picos
devido a interacdo entre os intersticiais. Esta distribui¢do ¢
dada pela teoria de Fuoss-Kirkwood [8]. Neste caso, tem-se:

Q_l _ A(wr)” (3)

1+ ()™

-1
onde: A = %

Usando o médulo “Peak-Fitting” do Software Microcal Ori-
gin®, as curvas da figura 2 foram analisadas utilizando a e-
quacdo 3. Foram propostos quatro processos de relaxagdo: o
primeiro, devido a reorientacdo induzida por tensdo de ato-
mos de O em torno de atomos de Nb da matriz metalica
(processo Nb-O); o segundo, devido a reorientagdo induzida
por tensdo de atomos de O em torno de atomos de Ti da ma-
triz metalica (processo Ti-O); o terceiro, devido a reorien-
tagdo induzida por tensdo de atomos de N em torno de ato-
mos de Nb da matriz metalica (processo Nb-N); e o quarto,
devido a reorientacdo induzida por tensdo de atomos de C
em torno de atomos de Nb da matriz metalica (processo Nb-
O).

As figuras 3 e 4 mostram os resultados desta analise para
freqiiéncias de 0,6 ¢ 0,8 Hz.

De um modo geral, pode-se observar, pelas das analises,
uma boa concorddncia entre os pontos experimentais e a
curva teorica, que, neste caso, representa uma somatoria dos
picos de Debye.

A tabela 2 mostra os valores obtidos, através das analises,
para a energia de ativagio dos processos de relaxagio ob-
servados.

Fazendo uma analise critica da tabela 2, pode-se concluir
que os resultados obtidos neste trabalho estdo em excelente
concordancia com os resultados apresentados na literatura,
mais especificamente nas refs. 9 a 12.
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Figura 3 — Analise em termos da teoria de Fuoss-
Kirkwood para a amostra de Nb-1,6%Ti medida com
freqiiéncia de 0,6 Hz.
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Figura 4 — Analise em termos da teoria de Fuoss-
Kirkwood para a amostra de Nb-1,6%Ti medida com
freqiiéncia de 0,8 Hz.

Tabela 2 — Parametros de relaxacio para os processos de
relaxacdo obtidos apés a oxigenacio.

Processo  Freqiiéncia Temperatura Energia  Ref.
(Hz) (K) de Ativa-
¢do (eV)
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]

56



57 K.C.C. Pires et al

4. CONCLUSOES

Foram realizadas medidas de atrito interno como funcdo da
temperatura com o intuito de verificar a influéncia de in-
tersticiais no comportamento anelastico de uma liga Nb -
1,6%p.Ti. Esta amostra foi medida com varias freqiiéncias
de oscilagdo do péndulo e os resultados apresentam espec-
tros com a presenga de duas estruturas de relaxagdo, que
podem ser atribuidas a quatro processos de relaxagdo: Nb-
0, Ti-O, Nb-N e Nb-C.

Foram encontrados os seguintes valores de energia de ativa-
¢do: 1,15 eV, para a energia de ativagdo do processo Nb-O;
1,23 eV, para a energia de ativagdo do processo Ti-O;
1,41 eV, para a energia de ativacdo do processo Nb-N e
1,57 eV para a energia de ativacdo do processo Nb-C;
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