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RESUMO

As medidas de atrito interno vem sendo muito utilizadas ha
mais de  cingienta  anos no  estudo  de  reluxagies
aneldasticas devido a reorientagdo induzida por tensdo de
etementos infersticiars presentes em melais do grupv 1V,
com estrutura cithica de corpo centrado. Porém, este
estudo ndo tem sido fdo extensivo no caso de metais do
grupo VI, como por exemplo, tungsténio. Neste trabalho,
Joram efetuadas medidas do atrito interno ¢ da freqiiéncia
como  fungdo da temperatura em  tungsténio contendo
oxigenio ¢ nilrogénio dissolvidos em solugdo solida na
malriz metalica. As amostras utilizadas foram policristais
de tnngstenio, Jornecidas pela Aldrich Inc. Estas amostras
Soram  medidas utilizando-se a técnica do péndulo de
forgao invertido, operando num intervalo de temperaiura
compreendido entre 300 ¢ 700 K, com taxa de aquecimento
de 1.0 KAnin, num vicuo melhor que 107 torr. Os
resuftados obtidos mostram esiruturas de relaxagdo onde
Joram identificados os processos de relaxacdo devido d
rearientagdo induzida por tensao de wm atomo de oxigénio
¢ um atomo de nitrogénio em torno de atonos de
tungsténio da matriz metalica (processos W-O e W-N) e,
pares de datomos de oxigénio e nitrogémio em forno de
dtomos de tungsténio da matriz metalica (processos IW-0-0
e W-N-N).

ABSTRACT

The internal friction measurements have ofien been used
Jar more than fifty years in the study of anelastic
relaxations due to stress induced ordering of interstitials
elements present in the group V metals with bee structure.
However, this study has not been extensive for group VI
metals, as for example, tungsten. In this work, the internal
Jriction and Jrequency measuremenls as a lemperature
Sunction were made in tungsten samples with oxygen and
nitrogen present in the metallic matrix. The samples were
policrystals of tungsten, supplied by Aldrich Inc. These
samples were measured wusing a torsion pendulum,
operating in « temperature range between 300 and 700 K,
with heating rate of 1.0 K'min, in a vacuum lower than 107
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torr. The resulls have shown complex relaxation structures
where were identified the relaxation processes due to the
stress induced ordering of one oxygen and one nitrogen
atom around tungsten atoms of the metallic matrix (IW-O
and W-N processes) and pairs of oxvgen and nitrogen
around tungsten atoms of the metallic matrix (W-O-0) and
W-N-N processes).

1. INTRODUCAO

O interesse pelo estudo de relaxagoes anclasticas de atomos
como O, N ¢ C. dissolvidos intersticialmente ¢m métais ou
ligas metdlicas com estrutura cibica de corpo centrado
comegou com o trabalho de Snock [1]. o qual postulou que

cstes atomos interagem com a4 matriz metalica através de

um processo de relaxagdo de chamado reorientagio
induzida por tensdo. Esta reorientagdo da origem a picos no
espectro de atrito interno como [ungdo da temperatura, os
quais sdo chamados "Picos de Snoek".

Desde entdo, varios trabalhos tem sido efetuados com o
objetivo de esclarecer os mecanismos desta interagio [2-6].
principalmente em metais do grupe V, como nidbio e
tantalo. Porém, em metais do grupo V1. como molibdénio e
tungsténio, este estudo niio sido tio extensivo. Este trabalho
inicia o estudo detalhado dos processo de relaxagio devido
a reorientagio induzida por tensdo de atomos de oxigénio e
nitrogénio dissolvidos intersticialmente em tungsténio.

2. PARTE EXPERIMENTAL

As amostras de tungsténio foram adquiridas da Aldrich Inc.
(Milwalkee (WI), USA), contendo 99,99 % de pureza. Estas
amostras, na forma de um fio, possuem 1,0 mm de didmetro
e 55 mum de comprimento atil.

As  medidas de awito  inmterno  foram  obtidas
automaticamente, utilizando-se um Péndulo de Torgio
invertido [7], operando com freqiéncia entre 0,1 ¢ 10 Hz,
num vicuo melhor que 10° torr. num intervalo de




temperatura compreendido entre 300 ¢ 700 K. com taxa de
aquecimento  de  aproximadamente 1.0 K/min. A
deformagdo maxima sofrida pela amostra foi em torno de

50X 107

Com o objetivo de introduzir oxigénio e nitrogénio
intersticialmente na amostra. esta foi aquecida a 1050 K
durante 90 minutos em uma atmosfera de 10 torr de
0X1g€nIo € nitrogénio [§].

3. RESULTADOS EXPERIMENTAIS E DISCUSSAO

A ligura 1 mosira o cspectro de atrilo interno como fungio
da tcmperatura para a amostra de tungsténio. medida da
maneira como for recebida, com fregiiéncia de 1.6 Hz.
Podemos observar um espectro limpo, sem a presenga de
quaisquer estruturas de relaxagdo, caracteristica de uma
amostra  sem  a  presenga de dtomos  dissolvidos
intersticialmente.

A figura | mostra ainda, o espectro de atrito interno como
fungiio da temperatura para a mesma amostra, apds ser
dopada com oxigénio e nitrogénio. Neste caso, observamos
a4 presenca de uma estrutura de relaxacdo complexa, que
pode ser atribuida a reorientagio induzida por tensdo de
dlomos de oxigénio. localizados intersticialmente em
posigoes oclaedrais da rede em lormo dc dtomos de
tungstenio da matriz metalica,
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Figura 1 - Atrito interno como fungio da temperatura
para uma amostra de tungsténio, medida
como foi recebida (o) e dopada com oxigénio
e nitrogénio (o).

Podemos observar ainda. que a linha de base das curvas
apresemtadas na figura 1 ndo sofreramm uma alteragio
signiicativa com a introdugdo de oxigénio ¢ nitrogénio.

Admitindo que a relaxagdo anclastica representada pelo
pico no espectro de atrito interno € governada por um iinico
processo de relaxagio. a equagio bisica para o atrito
interno ¢ dada por [9]:

Q' (wr)=A—2

1+( wr)*

onde: 4 ¢ a intensidade da relaxagio, 7 é o tempo de
relaxagao e w277, [ € a freqiiéncia de oscilagio do
péndulo.

Na maior parte dos casos, o tempo de relaxagio segue a Lei
de Arthenius:

r=r, exp(E/kT) (@

onde: £ ¢ a encrgia de ativagio € a 7,7 ¢ freqiiéncia de
reorientagio do processo de relaxagio.

Substituindo a eq. (2) na eq. (1) e considerando que no pico
@ 17 = [, obtemos:
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onde: Q;,' ¢ T, sdo o atrito interno e a temperatura do pico
de Snock, respectivamenie.

Quando mais de um processo de relaxagdo estd presente.
cada processo individualmente pode ser descrito pela eq.
(3). O espectro de relaxagdo resultante ¢ entdo, da pela
soma de lodos os processos individuais, isto é [10]:
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onde: o indice i representa cada um dos n processos que
compoem o espectro de atrilo interno.

Utlizando um programa para a andlise de espectros
compostos por picos, o Modulo Peakfitting do Microcal
Orgin. a curva da amostra dopada, com a linha de base
extraida, fol decomposta em seus picos constituintes € o
resultado é  apresemtado na figura 2. Neste caso,
identificamos a presenga de cinco processos de relacio
devido 4 reorentagdo induzida por tensdo de um atomo de
flitrogénio em torno de atomos de tungsténio, processo W-
N; pares de dtomos de nitrogénio em torno de dtomos de
tunsténio, processo W-N-N: itomos de oxigénio em torno
de dtomos de tungstenio, processo W-O; pares de dtomos de
oxigénio em torno de atomos de tunsténio, processo W-0-0
¢ tros de @omos de oxigénio em torno de dtomos de



tungsiénio. processo W-0-0-0. Os pariametros de cada
processo de relaxagio sdo apresentados na tabela 1.
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Figura 2 - Decompusicdo em seus picos constituintes
representando os processos de relaxagio,
da curva apos a amostra ser dopada com
oxigénio e nitrogénio.

Novas medidas de atrnito interne devem ser efetuadas
vartundo-se a freqiiéucia de oscilagio do péndulo ¢ a
quantidade de oxigénio e nitrogénio, com o objetivo de
estudar os mecanismos da interagio de dtomos ou
agrepados de dtomos de oxigénio ¢ nitrogénio comi 4 malriz
metalo

1a - Purametros para os processos de relaxagio
’ identiticados neste trabalho

Processo | Temperatura (K) Energia de Ativagio (¢V)
W-N 358 1.30
W-N-N 383 1.38
W-0 413 1.40
W-0-0 439 1.47
W-0-0 161 1.52

4. CONCLUSOES:

Foram cletuadas medidas de atrito mterno em tungsténio
conlendo oxigenio ¢ nitrogénio em solugio solida.

) espectro de relagio encontrado foi decomposto em scus
picos constituintes representando os processos de relaxagio
PICSCICS N AInostra.

Foram identificados cinco processos de relaxagio devido a
reonentagao induzida por tensdo de atomos ¢ agregados de
dlomos de oxigénio e nitrogénio em torno de atomos de
tungsténio da matriz metalica.

Os processo de relaxagdo identificados foram W-N. com
temperatura de 358 K ¢ energia de ativagdo 1,30 ¢V: W-N-
N. comr temperatura de 383 K ¢ energia de ativagio de 1,38
eV: W-0. com temperatura de 413 K e energia de ativagio

140 eV: W-0-0, com temperatura de 439 K e energia de
ativagio de 1,47 eV e W-0-0-O com temperatura de 461 K
e energia de ativagio de 1.52 ¢V,
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