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Resumo

Atomos de impurezas intersticiais presentes em
metais de transicdo causam alteragdes significativas no
comportamento anelastico, que se manifestam sob a forma
de picos nos espectros de atrito interno como func¢éo do
inverso da temperatura, conhecidos como Picos de Snoek.
Este trabalho apresenta o estudo do comportamento ane-
lastico em amostras de metais de transi¢do, como niobio,
tAntalo e molibdénio contendo &tomos de elementos in-
tersticiais. As amostras utilizadas foram policristais pro-
duzidos através de fusdo por feixe de elétrons na Rice
University (USA). As medidas de atrito interno foram
efetuadas utilizando-se um Péndulo de Torgdo invertido
operando com freqiiéncia entre 0,1 e 10 Hz, num intervalo
de temperatura compreendido entre 300 e 700 K, com taxa
de aquecimento em torno de 1,0 K/min. Os resultados
mostraram espectros contendo uma estrutura de relaxa¢édo
que foi atribuida a um processo de relaxacdo devido a
tensGes internas provocadas por uma pequena deformacéo
da amostra.

Abstract

Atoms of interstitial impurities present in transi-
tion metals cause significant alterations in the anelastic
behavior, which appears as peaks in the internal friction
spectra, known as Snoek Peaks. This work presents the
study of the anelastic behavior in samples of transition
metals, as niobium, tantalum and molybdenum with atoms
of interstitial elements. The samples were policrystals
produced electron beam melting in the Rice University
(USA). The internal friction measurements were made
using an inverted torsion pendulum, oscillating with fre-
quency between 0,1 and 10 Hz, in a temperature range
between 300 and 700 K, with heating rate around 1,0
K/min. The results shown a relaxation structure that it was
attributed to a relaxation process due to internal stress
caused by a small deformation of the sample.

1. Introducéo

Nas Ultimas seis décadas, as medidas de atrito in-
terno tém sido utilizadas como uma rica fonte de informa-
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¢cOes a respeito do comportamento de gases difundidos
intersticialmente em metais ou ligas metalicas, uma vez
gue, através delas, podemos obter informagdes a respeito
de difusdo, concentragdo de intersticiais, limite de solubili-
dade, fenbmenos de precipitacdo, interacdo entre interstici-
ais e outras imperfeicdes da rede cristalina [1-3].

O interesse nesse estudo iniciou-se por volta de
1940 com o primeiro trabalho de Snoek [4], no qual pos-
tulou que 4tomos de impurezas intersticiais reorientam-se
sob a acdo de uma tensdo externa aplicada. Essa reorienta-
¢cdo da origem a um pico no espectro de atrito interno
como fungdo da temperatura, que ficou conhecido como
Pico de Snoek.

Este trabalho mostra um estudo de relaxagdes
aneléasticas efetuado em amostras de niobio, tantalo e mo-
libdénio livres de impurezas intersticiais, através de medi-
das de atrito interno e freqtiéncia como funcéo da tempe-
ratura. Os resultados mostram uma estrutura de relaxacdo
na regido de alta temperatura, que foi atribuida a um pro-
cesso de relaxacdo devido a tensGes internas provenientes
do processo de fusdo da amostra.

2. Parte Experimental

As amostras policristalinas de nidbio, tantalo e
molibdénio foram produzidas através de fusdo por feixe de
elétrons na Rice University (Houston, TX., USA), conten-
do 99,99 % de pureza. As amostras foram recebidas na
forma de barras cilindricas com cerca 5 mm de diametro
por 200 mm de comprimento. Para serem utilizadas em
medidas de atrito interno no péndulo de torcdo, foi neces-
sério submeter as amostras a trabalhos mecénicos a frio,
atingindo dimensoes finais de 2 mm de didmetro por 50
mm de comprimento. Este trabalho foi responsavel pelo
surgimento de tens@es internas, que podem ser removidas
efetuando-se um tratamento térmico do tipo recozimento.

Essas amostras ndo contém quantidade significa-
tiva de elementos dissolvidos intersticialmente na matriz
metélica (em solugdo sdlida) e foram medidas da maneira
como foram recebidas, ap0s atingir as dimensdes finais
desejadas.

Existem varias técnicas que podem ser utilizadas
no estudo de relaxagdes anelasticas, cada qual adequada
para um tipo de imperfeicdo a ser estudada. Por exemplo,
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utiliza-se alta frequéncia (Pulso-Eco Ultrassénico) para se
obter informagdes a respeito de linhas de discordancia ou
defeitos pontuais e baixa freqiiéncia (Péndulo de Torcdo),
para investigar intersticiais.

O principio de medida do atrito interno € muito
simples: a amostra é colocada a vibrar em seu modo fun-
damental (vibraces livres ou forgadas), que causa a dissi-
pacédo de energia sob a forma de calor, devido a existéncia
de atrito interno. Essa dissipacdo de energia pode ser me-
dida direta ou indiretamente. No caso do Péndulo de Tor-
¢do, essa dissipacdo de energia por ciclo é medida através
do decremento logaritmico que é, a menos de uma cons-
tante, o proprio atrito interno da amostra [5].

Os espectros de atrito interno e freqiiéncia como
funcdo da temperatura foram obtidos utilizando-se um
Péndulo de Torcéo invertido [6] com freqliéncia de oscila-
¢do entre 1,0 e 10 Hz na faixa de temperatura compreendi-
da entre 300 e 700 K. As medidas foram efetuadas aque-
cendo as amostras, com taxa em torno de 1,0 K/min e
vécuo da ordem de 10™ mbar. Os dados relativos ao amor-
tecimento da amplitude de oscilacdo foram coletados au-
tomaticamente, utilizando-se um feixe de laser refletido
por um espelho colocado sobre o eixo do péndulo e atin-
gindo dois fotodiodos conectados a um microcomputador.

3. Resultados e Discussao

As curvas de atrito interno e freqiiéncia funcéo da
temperatura para a amostra de nidbio medida com freqiién-
cia de oscilagéo de 1,4 e 9,1 Hz, sdo mostradas na figura 1.
Podemos observar que os espectros de relaxagdo apresen-
tam uma estrutura de relaxacdo na regido de alta tempera-
tura, aparentemente térmicamente ativada (por questdes
técnicas, ndo foi possivel completar o pico, em funcdo da
maxima temperatura atingida pelo sistema ser 700 K). Tal
estrutura € caracteristica de uma amostra deformada e com
tensBes internas, oriundas do processo de preparacdo da
amostra [7].

As curvas de atrito interno e freqiiéncia para a
amostra de tantalo, medida com freqiiéncia de 2,8 e 9,0 Hz,
sdo mostradas na figura 2. Nesse caso, a estrutura de rela-
xacdo é bem mais clara e percebemos que se trata de um
processo de relaxacdo termicamente ativado, isto é, deslo-
ca-se para a regido de alta temperatura com o aumento da
freqUiéncia. A amplitude do pico também aumenta com o
aumento da frequéncia.

Um comportamento semelhante é observado nas
curvas de atrito interno e frequéncia para a amostra de
molibdénio, medida com frequéncia de 3,5 e 11,2 Hz, que
sdo apresentadas na figura 3. Nesse caso, além da caracte-
ristica de deslocar-se para a regido de alta temperatura com
0 aumento da freqiiéncia, observamos um aumento desco-
munal na amplitude do pico com o aumento da freqiiéncia.

Fazendo uma andlise de todos os resultados apre-
sentados, fica uma suspeita que o pico de relaxagdo en-
contrado na regido de alta temperatura seja devido ao pro-
cesso de relaxacdo de Snoek-Koster. Este processo de
relaxacdo é devido a amostra conter uma certa taxa de
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deformacdo, provavelmente oriunda do processo de prepa-
racdo da amostra.
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Figura 1 — Atrito interno e freqiiéncia como fungéo da
temperatura para a amostra de nidbio.

Para verificar esta suspeita, analisamos o0s picos
apresentados, fazendo uma regressdo através do método
das subtracdes sucessivas, usando o mddulo “peakfitting”
do software Microcal Origin. Tal procedimento consisti-
ra no melhor ajuste de um pico do tipo Debye, que é defi-
nido pela expresséao:

4 4 S 1.1
Q —Qmsechazgﬁ T%

onde: Q™ é a altura do pico; E é a energia de ativagio e
T € a temperatura do pico.

Os parametros de relaxacdo referente a este proces-

S0 sdo:
Material ~ Freqiiéncia Temperatura Energia de
(Hz) do pico (K)  Ativacdo (eV)
Nb 1,4 635,4 1,20
Ta 2,8 605,8 1,25
9,0 641,2 1,25
Mo 3,5 649,7 1,40

Comparando nossos resultados com os apresenta-
dos na literatura [8-10], para este processo de relaxacéo,
encontramos uma congruéncia muito boa, dentro de um
erro de 10%.
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Figura 2 — Atrito interno e frequéncia como funcdo da
temperatura para a amostra de tantalo.

4. Conclusdes

Nos estudamos por intermédio de medidas de re-
laxagBes anelésticas, amostras de nidbio, tantalo e mo-
libdénio sem a presencga de elementos intersticiais na ma-
triz metalica, da forma como foram recebidas do processo
de fuséo.

Os resultados mostraram espectros contendo uma
estrutura de relaxacéo na regido de alta temperatura que foi
atribuida a um processo de relaxacdo devido a tensdes
internas provocadas por uma pequena deformacdo da
amostra, provavelmente proveniente do processo de prepa-
racdo das amostras (processo de relaxacdo Snoek-Koster),
cuja energia de ativacdo é de 1,20 eV para Nb, 1,25 eV
para Ta el,45 eV para Mo.
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Figura 3 — Atrito interno e frequéncia como funcdo da
temperatura para a amostra de molibdénio.
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