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“ESTUDO DO ATRITO INTERNO EM Ti PURO
DEFORMADO E IRRADIADO"”

Ligia 7. Miyada

RESUMO

Estudamos o atrito interno e o defeito de mddulo em Ti puro, 8 beixa temperatura, utilizando um pnduio de
torgBo invertido, no intervelo de 1 Ha.

Detejamos- a presenca de quatro picos de relaxaglo, P’ d (-140°C), Pd {-101°C), P& {-76°C) o Pa (‘60°C), °
investigames, detalhadamente, o efeito de deformacSo pléstica, tratamento térmico e irradisglo neutrdnica sobre estes
picos. As energiss de stivacBo e fatores de frequéncis calculados concordam com os dados encontrados, & frequéncia
mais alta, por outros autores,

Os picos Pd e P crescem apbs deformagéo e tendem a decair apds recozimento a altas temperaturas, ou apds
irrediagBo com nbutrom.,Ambos 03 picos -s80 mtarprctdot om termos de mecanismos de relaxacBo de discorddnciss
{tipo Bordoni), que surgem do movimento termicamente ativedo destas em diferentes pisncs de deslizemento em
sstruturss h.c. As tensdes de Peierls de discordancia que do origem a cada um dos picos foram edeul-d., com base na
woria de Seager, sendo consistentes com as encontradas pars metais c.f.c.

Por outro lado, os picos Py 8 P’y crescem, significativements, ds expensas de Pd e P'y, opbs irradisclo com
ndutrons, em smostras deformades. O comportamento desws picos em funco de doss de irradiaco @ tempersturs de
recozimento, dé uma forte indicaclio de qus estes ssjam devidos & relexsco provenientes de interacles discordénciss-
defeitos puntiformes (tipo Hasiguti). Sugerismos.que o8 picos Py & P’y estejam relacionados, respectivements, com in-
teregSes de discordénciss com divacincias. Ums splicaro do modsio de Schiller mostrou resuliados cosrentss pers o
pico P’ em relacéo so observado experimentaimente.

INTRODUCAO

Materiais deformados plasticamente apresentam, entre outros, dois tipos de defeitoc: lineares,
que sf0 as discordancias, e puntiformes, constituidos de intersticiais e vachneias'?4),

A técnica de atrito interno, permite o estudo do comportamento dos defeitos citados dentro de
um cristal. O movimento das discordéncias, bem como sua interacBo com defeitos puntiformes, resulta
em picos de relaxagdo que ocorrem, em geral, a baixas temperaturss. lrradiag8o com néutrons provoca o
aparecimento de defeitos puntiformes, permitindo relacionsr o efeito dos mesmos %0 movimento livre
das discordéncias.

Em.metais de estruturs c.f.c., deformados plasticamente, BORDONI!3! evidenciou, em 1949, um
fenémeno de relaxaglo que stribuiu so movimento termicamente stivado das discorddncies. Large-
mente estudado desde entdo, em metais c.f.c.!28.18.6,38,39,36) o pico de BORDON! 6 de interesse,

Aprovads pers publicaglo em outubro/1978.



principalmente, porque muitos autores acreditam que ele ocorre devido ao movimento de discordancias
livres, sem a necessidade da presenca de outros tipos de imperfeicGes na rede; acreditam, também, que
tais estudos devam permitir a determina¢ao do potencial de PEIERLS“:”.

Em metais c.c.c. e h.c. ocorre 0 mesmo tipo de relaxac@do; o comportamento dos picos,
entretanto, é ligeiramente diferente do observado em metais c.f.c., e os resultados experimentais até
agora existentes, n3o s3o suficientes para caracterizi-los como picos de BORDONI.

CASWELL''?! evidenciou um efeito de relaxagio em Mg (h.c.) policristalino. Ndo levou em
consideracdo, contudo, a influéncia de recozimento e deformagao prévia.

BORDONI et al'? estudaram monocristais de Zn (h.c.), observando um largo pico de relaxacéo.
O fendmeno foi atribufdo 3 relaxagio de discordancia;, como no caso de metais c.f.c.

TSUI e SACK'53) encontraram um largo pico de atrito interno, do tipo BORDONI, em Mg
deformado. A altura do pico dependia da quantidade de deformacdo plastica, e a temperatura de seu
méximo era tanto menor quanto maior a deformagado plastica. Em estudos com monocristais de Mg, a
variagdo do pico com a orientacdo do cristal indicou que o mesmo era causado pelo movimento de
discordancias no plano basal (0001).

HASIGUTI et al(2” estudaram o atrito interno em metais de diferentes estruturas, deformados,
entre eles Ti, Zr e Co. Nestes metais, de estrutura h.c., observaram um pico largo, estével a temperatura
ambiente, acompanhado por um pico satélite a temperatura mais baixa. Esses autores preferiram
interpretar o fendOmeno como sendo devido 3 interacdo de discordancias com defeitos puntiformes sem,
contudo, excluir a possibilidade de uma relaxagcdo do tipo BORDONI.

POVOLO e BISOGNI'44 explicaram o pico observado em Zr deformado, como devido 3
interac3o de discordancias com dtomos de hidrogénio,

SAVINO e BISOGNI'48.47) estudaram a influéncia de impurezas na altura e na posicio do pico
em Zr deformado. Observaram que a altura aumentava e a temperatura do pico diminufa com pureza
crescente. O pico desaparecia 3 temperatura abaixo da temperatura de recristalizacdo. Ndo conclufram,
contudo, se o pico se relacionava a alguma propriedade intrinseca das discordadncias, ou 3 interacdo de
alguma configuragdo estivel de defeitos puntiformes com discordancias.

PETIT et al“z’, trabalhando com 2Zr e Ti de vérias purezas, detetaram comportamentos
semelhantes nos dois metais, quanto 3 quantidade de deformagdo e recozimentos, Esses autores
observaram dois picos de atrito interno: um, cuja temperatura ndo é afetada pela pureze da amostra, ao
qual atribuiram um mecanismo proprio das discorddncias, e outro a temperatura mais alta, muito
sensivel 3 pureza e & deformacdo, ao qual sugeriram um mecanismo de interagdo discorddncias-impurezas.
Observaram, ainda, o processo de envelhecimento dindmico desses metais, ap6s deformac8o 3 baixas
temperaturas )

PICHON et 21'43) observaram em Ti deformado 2 temperatura ambiente, um pico de relaxacio
anélogo ao cbservado por HASIGUTI et al'?") Este pico ndo aparece, contudo, quando a deformaclo &
realizada & temperatura do nitrogénio liquido, a menos que a amostra seja previamente irradiada.

PETIT e QUINTARD'?) estenderam os estudos de PETIT et 21’42’ em Ti deformado no
dominio de baixas temperaturas, calculando as energias de ativacdo dos picos.

Qutro tipo de relaxac@o, caracterizado como uma interago discordincias-defeitos puntiformes,
pode ainda ser observado em materiais deformados plasticamente. HASIGUTI et a2V evidenciaram ests
interaclo sob a forma de vérios picos de atrito interno & baixa temperatura, relativamente instéveis 3
temperatura ambiente, em metais c.f.c. Apds estes. muitos estudos vém sendo realizados, em metais de
estrutura c.f.c., principalmente, em Cu e Aut9.37.26.2,32) Entretanto, 0 mecanismo que rege esse



fendmeno, ndo foi ainda estabelecido, sendo necessdrio muitos estudos experimentais, adicionais. Em Ti,
que é h.c., foi encontrado apenas um indicio da existéncia deste fem’)meno“"1 ! .

Observa-se, assim, que em metais de estrutura h.c, em particular no Ti, ndo estd ainda
esclarecida a natureza dos fendomenos observados, apds deformacdo plistica, por medidas de atrito
interno.

O presente trabalho visa contribuir para o estudo das caracterfsticas dos fendmenos de relaxaclo
observados em Ti puro, em regime de baixas frequéncias. Para tanto, procuramos relacionar defeitos
criados no material através da deformagdo pléstica, e defeitos criados por irradiagdo neutrdnica.

Os estudos foram dirigidos no sentido de tentar caracterizar os picos de atrito interno
observados, quanto ao comportamento em relagdo a vrios tratamentos, sejam estes mec3nicos, tefmicos
ou de irradiag§o neutrdnica.

CAPITULO 1
TEORIA FENOMENOLOGICA DA ANELASTICIDADE

1.1 -~ Introdugiio

Atrito interno é definido como a capacidade de um sdlido vibrante em converter sua energia de
vibrag8o em calor, mesmo quando nfio h4 contato térmico com o meio exterior. A manifestacio mais
comum de atrito interno & o amortecimento, ou decaimento ds amplitude de vibragdo, de um corpo
oscilando livremente.

De acordo com a teoria cléssica da elasticidade, um sdlido perfeitaments eléstico, sob condigdes
oscilatérias, nfo sofre amortecimento, pois a tensdo (o) e a deformacHo (e) no material, estSo sempre em
fase. As duas quantidades relacionam-se monotdnicamente e, sob condicdes estiticas, esta relagio se
desvia du lei de Hooke, somente quando a deformagfo for grande.

Pode-se dizer, assim, que o amortecimento é uma consequéncia do comportamento nfo-eléstico
do material. Tal amortecimento surge devido as discordincias e defeitos puntiformes, que existem,
normaimente, ne rede cristalina. Entretanto, a ocorréncia de um comportamento néo-eléstico, nfo
significa apenas a existéncia de uma defasagem entre tenslio e deformacfo. A equaclio que relaciona estas
duas qusntidades ndo &, nesse caso, uma proporcionslidade, mas assume uma forms generalizada na qual
devem haver, por exemplo, termos que envolvam derivadas no tempo.

ZENER'®®) definiu a snelasticidade, como a propriedade dos sdlidos em virtude da qual, tenslo
e deformagio n8o sdo funcBes biunivocas, no intervalo de baixas tensSes.

O modelo meclnico que descreve o comportamento sneldstico de um material, 6 conhecido
como “‘sblido linesr podrlo"‘“’. Seu comportamento mecdnico é ilustrado na Figurs 1.1,

A equacBo matemdtica que representa o comportamento deste sblido é deda como:

-] ]
o+ 1,07 Mate + roe) 1.1



rob —————————

&}

€of—~—~-~-~-

te \J t
Figura 1.1 — Comportamento Mecénico de um Sélido Linear Padrio o = tenso; ¢ = deformagso;
t = tempo
T = tempo de relaxag3o da tensdo, sob condigles de deformaglo constante
T, = tempo de relaxagdo de deformagdo, sob condigcBes de tensfo constante

M, = mobdulo elistico (valor do mbdulo ap6s terem ocorrido todas as relaxag3es),

Os tempos de relaxaclo sfo definidos como sendo os tempos para a relaxaclo da propriedade,
para 1/e do seu valor original,

No caso em que tensdo e deformagdo sdo fungdes harmdnicas, tem-se:

- iwt = ilwt -
o 0, e € = ¢ e ¢ 1.2

onde w = 2nf=frequéncia angular de vibracSo, sendo f a frequéncia; ao=amplitude da tenslo;
€= amplitude da deformacfo.

Substituindo na relagdo tensJo-deformacdo, eq 1.1 temos:

1+ iwr
a°=MR[T+_-i-u—ﬂ:]€° 1.3
ou
00 = MO
1+ iwr,
u = —— MR é o mbdulo complexo

. 14
1+ iwr



isto ¢, a deformac3o estd defasada da tensdo e energia ¢ absorvida pelo sblido em vibragéo.

Se ¢ é o dngulo de defasagem, entdo:

tg¢ = 2 1.5
1+w To Te

Detinindo o méodulo eldstico n3o relaxado como:

v R 1.6

e introduzindo as médias geométricas:

= % = %
T = (1,7, e M= (M, M) 1.7
a equacdo 1.5 pode ser reescrita como:

t¢_MU-MR wrT
9 M 1+ (w1 1.8

Esta funclo & conhecida como a funclo de relaxaclo de DEBYE; o 29 fator mostra a
dependéncia de tg ¢ com a frequéncia. Se se representa esta funcio em um grafico com log w7, obtém-se
uma curva de atrito interno, simétrica, como a representada na Figura 1.2. A curva atinge um méximo,
quando wr = 1 (frequéncia de ressonancia), e tende a zero, para altas e baixas frequéncias.

v~ Mg

Whex = am 1.9

Associada 8o pico de relaxac0, observa-se uma variacBo no médulo, Da equaclo 1.4, 0 médulo
dindmico ¢ definido como:
1+ w? 1",
Mw = {—]) Mn 1.10

1+ w? T
W T Te

que também é uma funco da frequéncia. Considerando-se a equaclio 1.6, tem-se:

w V] 1+ wz 1” 1."



Nos casos de frequéncias muito altas ou muito baixas, o médulo dindmico se reduz aos limites

Mu e MR, respectivamente. A variacdo de Mw atinge um rnéximo, quando wr = 1, correspondendo ao

maximo de tg ¢ como mostra a Figura 1.2,

wy } { Ve

fATRITO INTERNO

/udom.o

L
ELASTICO
0,01 o, ' 10 100

we

Figurs 1.2 — Variacdo do Atrito Interno e do Médulo Eléstico com a Freqiéncis

A relacdo tensdo-deformacio é representada, vetoriaimente, na Figura 1.3. A componente
aneldstica da deformacéo € (deformacdo reversfvel mas ndo-eféstica, causada pela aplicacBo da tensfo),
pode ser resolvida em uma componente em fase com a tensdo, €;, ¢ uma componente defasada de 90°,
e’.‘,'.

€ €2
3 o6

Figurs 1.3 ~ Representaclio Vetorisl ds Tensfo o, DeformacSo Eléstica ¢,, @ Deformaclo Anelés-
tica e,, pera um Sélido Linesr Padrio

Na Figurs 1.3 observa-te que:

» » » - Vo 1@l
€= ¢ te, = ¢ te ey 1.12



A componente de deformagdo aneléstica, produzida por uma tensdo altamente, , em fase com 8
deformacdo resulta em um defsita de médulo, definido como:

AM €2 My ~ My
€

h 113
M . M
Da equacdo 1.9. tem-se, para um tempo de relaxagdo simples:
o €2 AM
g = ——— = —— 4
max € 2M 1.1

Em resumo, um sdtido linear padrdo d& origem a um efeito de relaxagdo mecénica, descrito
pelas equacdes 1.8 e 1.11. A deformag¢do aneidstica produzida por uma tensdo oscilante em tal sédio, &
fortemente dependente da frequéncia; a componente desta deformagdo em fase com a tensdo, é
proporcional ao defeito de mddulo, e a componente defasada de 90°C, é proporcional ao atrito interno.

1.2 — Caracteristicas de um Fendmeno de Anelasticidade
Quando se observa um fendmeno de relaxagdo, hd quatro grandezas de interesse a considerar:

1) For¢a de relaxagdo — determina a altura do pico, que é uma medida do nGmero de
unidades relaxantes na amostra, e da quantidade de deformag3o aneléstica com que cada
unidade relaxante contribui,

2) Tempo de relaxacdo — determina a posi¢do do pico na escala de temperatura. Medindo-se
um efeito de relaxacdo em diferentes frequéncias, pode-se determinar a dependéncia do
tempo de refaxag3o com a temperatura.

A energia de ativagdo E do processo de relaxacdo pode ser determinada através da relagdo de
ARRHENIUS:

o 1.16

onde T & a temperatura absoluta e f_, E e k sdo, respectivamente, fator de frequéncia, energia de
ativagdo e constante de BOLTZMANN. Variando a frequdncia, obtém-se um gréfico de log f versus 1/T,
e a energia de ativagio € determinada pelo coeficiente angular da reta.

3) Forma do pico — é descrita, freqientemente, através da largura do pico, ou seja, @
separacdo na temperatura, ou no inverso desta, dos pontos onde o atrito interno devido
a0 efeito de ralaxag8o atinge a metade do seu valor méximo. Em um gréfico com o
inverso da temperatura, a forma do pico é simétrica, se o tempo de relaxacSo obedece 3
equaclo de Arrhénius (eq. 1.15), e se a forca de relaxac8o & independents, ou muito
pouco dependente, da temperatura.

4) Defeito de médulo — causa uma variaclo da freqiibncia de ressondncia da amostra, no
intervalo de temperatura do pico de amortecimento,



e EE a2p-p 200 - 0)
- = . = = 1186
Eo E, f ']
E,f, 6 = mbdulo de Young, freqiiéncia e perfodo do cristal contendo defeitos.

€, f', 0’ = mbédulo de Young, frequéncia e perfodo do cristal sem defeitos.

1.3 — Atrito Interno

Em regime de vibragdo livre, o sélido, uma vez excitado, continua oscilando sem s aplicacdo de
forgas externas ao sistema.

A medida fundamental de atrito interno é a razdio AW/W, onde W é a energia vibracional e AW
a perda de energia vibracional por ciclo.

O logaritmo natural da raz3o entre as amplitudes inicial e final de um certo nOmero de
vibragBes sucessivas, define a quantidade 5, denominada decremento logar(tmico.

A
°

1
b =— th— 117
n An

A, = amplitude da vibragdo inicial

A, = amplitude da vibragdo fina)

Quando a quantidade § ¢ pequena, ela é também igual ao decréscimo fracional da amplitude de
vibragBo por ciclo. Sendo a energia vibracional proporcional ao quadrado da amplitude, segue-se que:

AW
§ = w (5 pequeno) 1.8

Para pequenos valores de atrito interno, geralmente definido por Q~!, tem-se:

Q" E e cm— = i
1.19

CAP(TULO 2

ANELASTICIDADE DEVIDO AS DISCORDANCIAS

Se ums tenslo asiternante aplicads 8 um cristal, contém uma components na direclo de
deslizamento de uma discordincia, pode-se observar um efeito de amortecimento,



Num cristal deformado, com um certo namero de 4tomos de impureza, o comprimento de uma
linha de discordancia pode ser determinado pela interseccdo das discordancias (nodos = pontos de
ancoramento fortes) e pelas partfculas de impureza (pontos de ancoramento fracos).

A equagdo geral que descreve o0 movimento, numa direcdo y, de uma discordancia ancorada por
impurezas, tem a forma:

3ty dy dy dE(y)
A— + B— - + o, b + p(x)
at? at "o P d

= gb 2.1

O primeiro termo & a forca inercial, sendo A a massa efetiva de discordancia por unidade de
comprimento; o segundo termo exprime a viscosidade experimentada pela discorddncia em movimento,
devido 3 dispersdo dos f6énons, onde B é a constante de amortecimento viscoso da discordéincia; o
terceiro termo é a forga devido 3 tensdo de linha de uma discordancia encurvada, sendo ua tensdo de
linha; o quarto termo descreve a forca devida 3 tensdo periddica interna (¢_ = tensdo de PEIERLS). O
quinto termo descreve uma for¢a de restauragdo que é dependente da amplitude de deformagfo: p(x) é 8
densidade de pontos de ancoramento ao longo da linha de discordancia (y=0), e E(y) é a energia de
interacdo entre um ponto de ancoramento e a discordincia. Finalmente, ob exprime a forgca exercida
pelas tensdes externas, sobre o elemento de discorddncia; esta forca é sempre perpendicular &
discordancia.

Na equagdo acima, 3 termos contribuem para o atrito interno:

dy
at

b ()dE 2.2
. Op.b , e plx) — .
P dy

O 12 termo leva a um amortecimento dindmico, descrito pela equacio 2.3; 0 29 termo leva a
um amortecimento do tipo BORDONI, de formagdo de “kinks”, e 0 3° termo a uma relaxag3o do tipo
HASIGUTI. Os dois Gitimos termos s3o descritos nos itens 2.2 e 2.3.

2.1 — Teoria de Granato e Liicke

O movimento das discordincias em uma rede cristalina foi descrito por véirios autores, sendo o
modelo mais simples, o da corda vibrante, introduzido por KOEHLER'25! ¢ GRANATO-LUCKE"”.
Estes Gltimos partem da equac3o 2.1, desprezando os termos referentes 3 tensSo de PEIERLS e 3
interacdo discorddncias-defeitos puntiformes.

A Figura 2.1 mostra uma possivel configuragdo de equilfbrio de uma discordancia, ancorada,
iniciaimente, ao longo de x, sob a agco de uma tensSo. Para pequenas tensdes aplicadas, os segmentos de
discordancias (loops) L .+ determinados pelos 4tomos de impureza, curvam e continuam a curvar-se até
que a tersdo se torne suficientemente grande para desancoré-los. Este comportamento leva a dois tipos
de amortecimento, um dindmico e outro estitico, que sero descritos a seguir.

2.1.a - Atrito Interno Devido 3 Ressonincis das Discordincise

O amortecimento dindmico surge devido ao fato de que o movimento do loop de discord8ncia 6
oposto a aigum mecanismo de amortecimento; ocorre assim, uma defasagem com uma tens3o oscilante ¢
portanto, um decremento ¢ uma variacio no efeito de médulo.
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Figura2.1 — Configuragio de Equilibrio Possfvel, para uma Discordincia Ancorada, sob s acSo de
uma Tensao

Este tipo de amortecimento é dependente da frequéncia, pois tem um carater do tipo
ressonante, e é descrito pela equagdo 2.3:

Q6 AL Bw
b = ———— 23

nu

€
0

freqiiéncia de vibragdo

A = comprimento total da linha de discordincia por unidade de volume

(1 -v :
. = 2 . b = constante de Poisson
n

Q

fator de orientagdo

Para baixas freqiéncias, 0 movimento do loop estd em fase com a tensfo aplicada ¢ o
decremento é pequeno. Proximo 3 freqiéncia de ressondncia (10 100 MHz) determinada pelo
comprimento do loop, 0 movimento estd defasado de 80 graus, ¢ o decremento é um méximo, Para
frequéncias muito altas, 0 movimento estd defasado de meio-ciclo da tensSo aplicada e o decremento se
torna um minimo.

2.1.b — Atrito interno Dependente da Amplitude

O amortecimento estético surge porque durante a parte de alfvio do ciclo de tensSo, os loops
longos sofrem um colapso ao longo do caminho determinado pelos seus comprimentos, dando uma curve
de histerese estitica. No momento em que se colapsaram completamente, os loops estio novaments
sncorados pelss particulas de impureza. '

Na Figurs 2.2 (e) 0 ramo AB corresponde 3 deformaclo elistica reversivel de uma linha.de
discordbncia sob a aco de uma tenslo (2.2 (b)). O ramo BC corresponde 8 um desancoramento
catastréfico da discordincia (2.2, (c)): enquanto ocorre 0 desancoramento, a tenslo é constente, porém,
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a deformagdo aumenta. Apds o desancoramento, para tensoes maiores {ramo CD), a linha de discordincia
se encurva cada vez mais (2.2 (d)). Quando a tens3o vai a zero, ocorre o reancoramento, que é descrito
pelo ramo CA.

O mesmo tipo de comportamento ocorre no meio-ciclo seguinte,

O amortecimento é proporcional 3 &rea varrida pelo loop de discordancia sob tensdo.

Y
)
!
L ™
®
N -
(e} 1} (e} te) 1))

Figura2.2 — (a) Loop de Discordincia Ancorada por Impurezas; {(b) Encurvamento da Linha de Dis-
cordancia, sob a A¢io de uma Tensdo; {c) Desancoramento Catastrofico da Linha de dis-
cordancia; {d) Aumento da Curvatura da Linha, com o Aumento da Tensdo; (e) Curva
Tensdo-Deformacdo que Resulta deste Modelo

Para baixas freqiiéncias, que compreendem também o intervalo de kilociclos, este
amortecimento & independente da frequéncia. O amortecimento é dado pela equacdo 2.4:

.13
QB ALy kea 1

Ke'a 1
AH = . e — expl- - —) 24
m Lc Lc € Lc €
€, = amplitude de deformago de medida
a = pardmetro da rede
€’ = fator de tamanho entre o 4tomo de impureza e o 8tomo da matriz

K = funglio de orientagBo e anisotropia
A=mp b? = massa efetiva da discordncia, p = densidade do metal
b = vetor de Burgers

Ly = comprimento do loop entre dois nodos fixos.

Em ambos 03 casos descritos, 0 amortecimento nlo depende da temperstura. Ou seja, a teoria
nlio leva em conta o movimento lateral dos defeitos puntiformes. devido #s flutuacdes térmicas, que
poderia modificar os comprimentos dos loops. Sendo assim, a teoria s ¢ exata para 0°K.
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No caso de nossas experiéncias, realizadas 3 baixas frequéncias e amplitues baixas e constantes
(exceto no caso especifico de medidas em func3o da amplitude), os dois tipos de amortecimento
contribuem somente para o fundo de atrito interno, nao havendo contribuicdo para os fendmenos de
relaxacdo observados.

2.2 - Picos de Bordoni

As principais caracteristicas, coletadas a partir de experiéncias realizadas, principalmente, com
cobre {c.f.c) que permitem identificar um pico de BORDONI, sio!13):

i) ocorre somente em amostras deformadas plasticamente e desaparece apds recozimento a
temperaturas suficientemente altas, nas quais, supde-se que tenha desaparecido a maior
parte das discordancias {no cobre, apds a recristalizacao);

ii) ocorre tanto em monocristais como em policristais;

iii} é acompanhado por um defeito de modulo;
iv) a temperatura do pico aumenta com a frequéncia na quai é medida;
v) a altura do pico & independente da amplitude de deformacdo de medida;

vi} a altura do pico aumenta com a quantidade de deformagdo plistica, saturando a seguir,
ou mesmo, decrescendo, para deformagdes mais altas;

vii) impurezas podem reduzir, drasticamente, a altura do pico;

viii) muito frequentemente, ocorre um outro pico de atrito interno com as mesmas
caracter(sticas gerais, a temperaturas mais baixas; este pico subsidisdrio é conhecido
como pico de NIBLETT-WILKS'35,

Pode-se acrescentar, ainda, que, quando a deformac3o é realizada a frio (temperaturas abaixo da
temperatura do pico de BORDONI), a altura do pico depende do tratamento de recozimento que se
segue 3 deformacio“o'“’.

2.2, — Teorias do Pico de Bordoni

O fato de que o pico de BORDONI aparece somente em metais deformados plasticamente, e &
relativamente estivel aos recozimentos abaixo da temperatura de recristalizac3do, sugere que as
discordancias tém um papel essencial na relaxacdo. Igualmente, da dependéncia da temperatura do pico
com a frequéncia de vibragSo, deduz-se que o fendmeno é provocado por um processo de relaxacdo
ativado termicamente.

Baseados nestas caracteristicas, surgiram varios modelos nos quais consideram-se que as linhas de
discordincias sfio termicamente ativadas, através de barreiras de energia, dadas pelo potencial de
PEIERLS. Esta barreira existe devido 3 periodicidade das filas compactas de stomos da rede, ao longo
das quais repousa 8 maior parte das discord@ncias (Figura 2.3). O potencial de PEIERLS & uma constante
80 longo das direcBes compactas e pode ser representado por uma sucesso de vales e colinas.

Os primeiros modelos, porpostos por BORDONI24) ¢ por MASON'30.31 ’, consideram que o
atrito interno & devido ao deslocamento de segmentos inteiros de discorddncias livres, presos em suas
extremidades por dois pontos de ancoramento, de uma fila compacta para outra, Na expresslo deduzida



13

po: MASON, a energia de ativac3o é determinada pela distincia entre os pontos de ancoramento
(Figura 2.4), ou seja, é fortemente dependente da quantidade de deformagdo pléstica e da pureza da
amostra, Esta dependéncia, entretanto, nao é verificada experimentalmente.

‘ f —————————————————————— > mininos oE E(y)

R v e
N
AN
N,

Figura 2.3 ~ Superficie de Energia Potencial de uma Linha de Discordancia, Devida 3 Tensao de Peieris

%

POSIGOES DE ENERGIA
MINIMA

A
KINK
\- DISCORDANCIA

Figurs 2.4 — Deslocamento do Loop AB de Comprimento £ para Posi¢Ses de Energia M/nima Adjacentes
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WEERTMANN!53) sugeriu, en13o, que 1odo o segmento de discordancia poderia ultrapassar a
barreira de potencial, somente pela criagdo de um par de “kinks”, de comprimento igual a duas vezes

sua largura. Os "kinks” sdo segmentos de linha de discordincia, conectando as discordincias em vales
adjacentes (Figura 2.5).

o - .
c 0-31 ¢ 0
__________ (] 1
A ol , / \ 8
(a) (b)

Figura2.5 — (3) Uma Discordancia AB ao Longo de um Vale de Peierls; (b) a Parte Central da
Discordancia é Movida para o Vale Adjacente CD; m = Largura do “kink"

Com o movimento lateral dos “kinks”, toda a discordancia passaria de uma fita compacta para
outra. Nesse caso, a energia de ativagdo é independente do comprimento da discordancia.

Apbs WEERTMANN, surgiram inGmeros modelos e modificagSes para a relaxacdo de Bordoni,
que podem ser classificados como:

a — Relaxa¢do devida & criagdo de pares de “’kink,’’
b — Relaxagdo devida 3 difusdo de “kinks”’

¢ — Dissociagdo de discordancias
d — Movimento de “jogs”

e — Reorientacdo de dipolos de discordancias em cunha,

Dentre os modelos citados, a teoria de Seeger da formacdo de pares de "kinks”’, com as
modificaces introduzidas pelos outros autores &, até agora, a que mais se aproxima de resultados
experimentais.

2.2.1.a - Relaxagdo Devida 3 Criagdo de Pares de “kinks”

A auséncia de qualquer efeito de uma mudanca na densidade de discordancias, comprimento do
loop e concentracdo de impurezas ou vacincias sobre o tempo de relaxagdo, sugeriu a Seeger“g) que os
picos surgem de uma propriedade intrinseca de discordincias em uma rede metélica,

Em cirstais livres de tensdes as discordancias estdo, normalmente, alinhadas ao fongo dos vales
ve PEIERLS, que sdo as posicdes de mais baixa energia. O movimento de uma discorddncia em seu
plano de deslizamento, através de um cristal puro, requer uma forca, a forca de PEIERLS, pois a
discorddncia deve uitrapassar a barreira de energia entre um vale e seu vizinho. Se somente parte da
discorddncia é assim movida, formam-se dois “kinks” (Figura 2.6,b). Devido 3 tensSo de linha da
discordancia, os “kinks” atraem-se com uma forca que aumenta 3 medida que a distdncia entre eles é
diminuida, aniquifando-se mutuamente. Se uma tensdo & aplicada externamente, esta tenders a separar os
"kinks'’; para uma dada tensdo, hd uma distdncia critica entre "kinks", dc', acima da qual estes se
afastam facilments para as extremidades das discorddncias, pois as forgas do cristal que se opSem ao
movimento dos “’kinks”, s3o muito pequenas. Esta distdncia critica é definida pela equacdo 2.5,
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UL AP
= — nf — —
o . T 25
onde:
mak
— ° % _ .
m = ( }** = largura do kink 26
2bop '

Eo = energia potencial da discordancia, por unidade de comprimento

o_ = tensdo de Peierls = tensdo minima para deslocar uma linha de discorddncia de um vale
de Peierls, de uma distancia interatdmicaa, a 0°K.

g = tensdo aplicada.

O tipo de movimento descrito d origem a uma deformacdo aneldstica. A consequente perda de
energia terd um méximo quando o tempo requerido para a geracdo térmica de um par de "kinks’’ de
separacdo critica, for igual 3 metade do perfodo de vibragdo. A energia de ativagBo para o processo de
amortecimento serd a energia requerida para formar dois “kinks’”; esta energia & a diferenga entre as
energias de linha da discordancia nas configurages com “kinks” e sem “’kinks",

SEEGER supde que a frequéncia de formagdo de pares de ‘’kinks” pode ser descrita,
aproximadamente, por uma relagio de ARRHENIUS:

v = v exp[- EAT] 2.7
v, = frequéncia de oscilacdo da discordincia em seu vale de potencial;
E = Energia de ativacdo para a formacdo de um “kink” duplo;

k = constante de Boltzmann;

T = temperatura absoluta.

A forma final para a energia de ativacdo foi deduzida por Seeger, a partir da eq. 2.1 ¢
desprezando os termos devidos 3 viscosidade, e & interacdo discordéncia-defeito puntiforme:

160
Y| 28

E = E [1+ 0,25
1"7'

o, = tensdo de cisslhamento mecdnico que age sobre a linha de discorddncia ne direclo de
escorregamento, e

Cabo
' L)
3 =.“_‘__..l)’6 29

K n n
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¢ a energia de formacio de um "kink” de discordancia; C € a tensdo de linha da discordancia e b o vetor
de BURGERS (" uma distancia interatomica).

Se a tensdo o, ¢ uma tensao aplicada externamente, observa-se, na equagdo 2.8, que a energia de
ativacio é fortemente dependente da amplitude de deformagcdo de medida. Tal, entretanto, ndo é
observado experimentalmente.

SEEGER, DONTH e PFAFFSY) fizeram um tratamento mais rigoroso, sem recorrer 3 hipbtese
da validade da equacio de ARRHENIUS (eq. 2.7) para a frequéncia de formacdo de pares de "’kinks’’.

Consideram que a separa¢do critica dos “kinks” deve ser da ordem de 100 distancias
interatdmicas, e para tal grandeza de complexo ativado termicamente, a relacio de ARRHENIUS n3o
mais é vélida.

Utilizam entdo uma teoria estatfstica aleatéria para descrever o movimento dos segmentos de
discordancia.

A expressdo da energia de ativagdo para o pico de amortecimento encontrada 39,

g
E = 45E, [1-0785(— )0'592

g
p

] 2.10

O limite superior do valor méximo do atrito interno dado pela teoria é igual a:

>N
2 2

-1 _
Q. =

L. = comprimento médio de loops de discordancias
N = no de loops, por unidade de volume, que participam do processo de relaxagdo.

Observa-se desta teoria que muitas das propriedades do pico de BORDONI podem ser
explicadas:

1) Quanto maior a deformacdo plastica, maior o namero de discordincias, portanto, maior a
Wtura do pico (eq.2.11). Com o aumento do nGmero de discordancias, diminui a
distancia L entre os pontos de ancoramento; observa-se, entdo, um ligeiro decréscimo da
altura,

2) Nos materiais irradiados, ou contendo impurezas, hd uma redug3o da altura do pico de
BORDONI, devido ao ancoramento das discordancias, que diminui o comprimento L do
loop.

3) A teoria nfo prediz qualquer dependéncia da altura do pico, com a frequéncia de
vibracdo.

4) Com recozimento a altas temperaturas, hd uma reducio na densidade de discordincias, o
que leva ao desaparecimento do pico.

Outras propriedades, contudo, nSo sdo devidamente esclarecidas pela teoria. Apesar da
dependéncia da energia de ativagfo com a tensdo ter sido consideravelmente reduzida, ela permanece
ainda, nfo concordando com os resultados experimentais.
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PARE 39 moditicou os resultados de SEEGER et al'®"! nela introducdo de outros fatores tais
como interacio entre as discordancias introduzidas durante a deformacdo nlistica, e entre estas e 0s
defeitos puntiformes. As discordancias ndo estariam perfeitamente alinhadas ao longo dos valores de
PEIERLS, devido as tensoes internas. Utilizando dados de THOMPSON et al no cobre(sz), PARE
calculou a tensdo mimima para determinados comprimentos de loops, na qual a altura do pico seria
mensurdvel, e encontrou que 10‘20p <g<3x10"! Oy Como o pico pode ser observado para tensoes
aplicadas menares que 107° . concluiu que as discordancias que contribuem para o pico, devem estar
sob tensdes internas que sdo aprecidveis em comparagao a 0, Assim, na equagao 2.10 tem-se:

g = U+ 0. 212

0,= tensdo aplicada, e o, = tensao interna

Mesmo que a tensao 9, seja muito pequena, a tensao total sobre cada discordincia é
suficientemente grande para que o decréscimo da energia de ativagdo com tensdo crescente deva ser
considerado.

Supondo uma distribuicdo normal de tensGes internas, PARE demonstrou que a posi¢io do
méaximo do pico de BORDONI ndo varia com a amplitude de deformacdo de medida (Strain amplitude).

ALFRED!'?) introduziu uma variacdo de entropia AS, resultante de formacdo de ‘’kinks’’, na
modificacio de PARE. Em total acordo com PARE, ALEFELD conclui que as caracteristicas do pico
sdo fortemente influenciadas pelo valor da tens3o interna. Em particular, a forca de relaxagao é zero
para tensdo interna zero.

O termo de entropia é preponderante em medidas a altas frequéncias (dom(nio do megahertz),
onde a temperatura do pico poderia ser elevada suficiente para que a criacdo de pares de “kinks” tivesse
lugar sem a ajuda de tensGes internas.

SEEGER e SCHILLER'59) sugeriram qiie a difusdo de "kinks”’ tem um papel importante nos
processos responsaveis pelas caracteristicas secundérias do efeito de relaxagdo das discordancias. O tempo
de relaxacdo do fendmeno constitui-se de um tempo de relaxagdo para a formagdo de “kinks”, Ty, € um
tempo de relaxagdo para a propagacdo do ‘““kink”’, Tw +'rp. Ou seja, o tempo de relaxagdo para o
mecanismo de BORDONI fica:

ktwt7 213

-
I

w = tempo de relaxacdo devido 3 interagdo entre “’kinks’’

7_ = tempo de relaxacdo devido 2 viscosidade do “‘kink’’ (efeitos de amortecimentos devido
a fénons).

Desses termos, somente 7, depende da temperatura segundo uma expressdo de ARRHENIUS,
com uma energia de ativagdo igual & energia de formacdo de um par de “kinks’’. Os outros dois termos
variam lentamente com a temperatura, sendo responsdveis pelo alargamento do pico de BORDONI,
particularmente, do lado de altas temperaturas.

ENGELKE! 'Y eleborou uma teoria mais aprofundada do tempo de relaxagc8o em metais c.f.c.,
considerando ainda a difusSo de "’kinks”. Supbe que a maior parte dos loops ndo se encontra em vales
de PEIERLS e que, durante a relaxagdo, as discordincias atravessam vérios vales de PEIERLS, Neste
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modelo, contudo, apesar da largura do pico ser maior do que para um pico Unico de DEBYE, ¢ ainda
mais estreita do que a obtida experimentalmente.

2.2.1.b - Relaxagio Devida 3 Difusdo de "'kinks"’

LOTHE'?®! considera a difusio de “kinks” a partir da existéncia de uma populagio de pares de
“kinks’’ quase em equilibrio termodinamico. A relaxacdo de BORDONI! ocorre pela distribuicdo dos
“kinks” com uma separagdo além da separagao critica calculada por SEEGER e DONTH'SY),

No modelo de BRAILSFORD'6-7.8) ambos, a geracdo de ‘kinks’’ e seu movimento lateral, s8o
assumidos como ativados termicamente, O autor supGe que os “‘kinks” sdo abruptos {largura v b)
tornando razoavel observar de maneira simples, seu comportamento termicamente ativado. SACK!4S!
considera que o modelo de BRAILSFORD nao pode predizer a energia de ativacao observada para o

pico de BORDONI,

2.2.1.c — Modelo de Dissociagdo de Discordancias

BRUNERm, baseado na grande ocorréncia de picos de BORDONI em metais c.f.c., propds um
mecanismo de amortecimento envolvendo discordancias dissociadas em parciais, que ocorrem nesta
estrutura. Este comportamento, contudo, ndo se aplicaria em estruturas c.c.c., onde ndo ocorre fatha de
empilhamento,

2.2.1.d ~ Movimento de “’jogs”

FELTHAN"S’ sugeriv que os picos de BORDON! s3o causados pelo movimento conservativo,
ativado termicamente, de “jogs’”’ (segmentos de discorddncias ligando duas discordancias em planos
paralelos). De acordo com FELTHAM, este mecanismo feva ao céiculo da energia de ativagdo da mesma
magnitude que a observada para os picos de BORDONI.

2.2.1.e — Reorientagdo de Dipolos de Discordincias

Finalmente, 0 modeio de GILMAN“B’ atribui os picos de BORDON! a uma reorientagdo de
dipolos de discordancias em cunha. Estes dipolos, que possuem duas posigdes de estabilidade, poderiam
produzir um pico de relaxacdo pelo movimento termicamente ativado de uma posicdo para outra
(Figura 2.8). O alargamento do pico surge da presenca de tensSes internas que influenciam as energias de
saltos dos dipolos.

A 8 C
B YN Y E
\\ /7 .
\ e
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Figura2.86 -~ AD e CD: PosicBSes de Menor Energia
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2.3 - Picos de HASIGUTI

HASIGUTI et a2 detetaram em metais de diferentes estruturas, deformados plasticamente,
pelo menos tres picos de atrito interno. Apds estes, muitos autores vieram estudando estes picos, que sdo
denominados P‘, P2 ] P3, em ordem de temperatura crescente, e cujas caracterfsticas, observadas
principalmente em metais c.f.c., sd3o enumeradas abaixo:

i — 0s picos aparecem a temperaturas acima da temperatura do pico de BORDONI;

it — as energias de ativagio, obtidas a partir do deslocamento do pico, sio maiores do que as
dos picos de BORDONI, estando num intervalo entre 0,2 a 0,6 eV para muitos
metais c.f.c.;

it — os picos desaparecem, quando a amostra é recozida a temperaturas apropriadas nas quais
os picos de BORDONI! ndo recozem. Ou seja, estes picos sio menos estaveis que 0S
picos de BORDONI.

2.3.1 — Modelos Teoricos

Desde que os picos surgem somente ap6s deformacgdo plastica, deduz-se que sejam devidos a
defeitos na rede, produzidos por deformacgio. A magnitude do fator de frequéncia (10'° ~ 10’ '/seg)
sugere que os defeitos responsiveis pela relaxagd3o envolvam discordincias, ao invez de defeitos
puntiformes apenas. Como as temperaturas dos picos e as energias de ativagdo sdo maiores que as dos
picos de BORDONI, ¢é rezoavel considerar que estaja em jogo a interacdo discordancias defeitos
puntiformes.

Muitos modelos tém surgido, numa tentativa para a explicacdo dos picos de HASIGUTI.
Aparentemente, contudo, sdo necessdrias ainda muitas experiéncias detalhadas, para a escolha do modelo
mais apropriado.

BRUNER(Q’ propos um modelo para o pico de BORDONI| no qual, um defeito puntiforme
interage coim uma das parciais de uma discordancia dissociada. Este modeio expiica bem o
comportamento do pico P;, sendo uma vacancia, o agente ancorador.

OKUDA e HASIGUT1'37) modificaram o modelo de SEEGER para o pico de BORDONI, de
modo a levar em conta o efeito de ancoramento de uma discordancia por um defeito puntiforme. Uma
linha de discordancia ao longo de uma dire¢do compacta, tem uma certa probabilidade de se desancorar
do defeito puntiforme, com o auxflio de energia térmica. Apds o desancoramento, o de‘eito deixado
para trds serd atrafdo para a discordancia e tentard ancori-la novamente, antes que esta tenha tido
chance de retornar 3 sua posi¢do original. Quando a frequéncia do processo de desancoramento e
reancoramento coincide com a frequéncia de vibracdo externa, surge um pico de relaxagdo. OKUDA e
HASIGUTI consideram que os responsaveis pelos picos P', Pz e P3 através desse processo sejam,
respectivamente, vacancia, intersticial e divacancia. Entretanto, este modelo requer que a energia de
migracdo de um defeito puntiforme, proximo a uma linha de discordincia, seja extremamente pequena,
quando comparada 3 energia requerida para uma migra¢3o simples, sem qualquer influéncia do campo da
discordancia.

SCHILLER‘“’ desenvolveu, matematicamente, o modelo de OKUDA e HASIGUTI37),
utilizando o céiculo da probabilidade de um salto unitario do defeito puntiforme para a discordincia. De
acdrdo com o modelo, um segmento de discordincia Ly, Pode ser ancorado por defeitos puntiformes
mbveis e imbveis. O defeito puntiforme imdvel define um segmento 20 e mantém-se fortemente preso 3
linha de discorddncia, mesmo quando da aplicagBo de uma tensdo 0; o defeito mével difunde-se
acompanhando o segmento de discordincia (Figura 2.7.a). SCHILLER considera que hé trds posicdes de
equilfbrio da linha de discorddncia interagindo com o defeito puntiforme (Figura 2.7.b).
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Figura 2.7
A uma determinada temperatura, 0 nimero de segmentos em equilfbrio na posi¢do 0 é n,, e nas
posicdes 1 e 2, respectivamente, n, e n, (eq. 2.14).

_ _ ~R/kT
n, =n =n e 214

onde R é a diferenca de energia entre as posicles do segmento reto e encurvado; k € a constante de
BOLTZMANN e T a temperatura absoluta.

As posicdes de energia minima, correspondentes a 0, 1 e 2 sdo mostradas na Figura 2.8,
[ 3

0
Figura2.8

A probabilidade de saito do defeito puntiforme para a posi¢io O é dada pela equagdo 2.16:

Wy =W, =ve =w 2.16
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onde W.‘,0 e W10 sdo, respectivamente, as probabilidades de salto das posi¢Ges 2 e 1 para a posi¢do Q; p ¢
o fator de frequéncia do segmento de discordancia. Q é a barreira de energia para o s2!to da posi¢3o 0.

Analogamente, a probabilidade de um salto para as posigGes 1 e 2 é:

W =W = v e‘Q/kT

Quando é aplicada uma tens3o 0, cada probabilidade aumenta ou diminui, dependendo do
sentido da tensdo:

_ Q-R+q
) _ kT _ _Q__ _ q
w20 = v e ~ W2°(1 T ) v W ';;) 218
_ Q-R-q
. _ kT q q
W10 =ve ~ W‘o(1 + ';1—’) VWL o+ k—T, 219
q = ocab?® 2.20

onde q é o decréscimo, ou o acréscimo, da energia potencial, apds a aplicagdo da tensdo, como é
indicado na Figura 2.8.

A variag8o no nimero de segmentos na posicdo 1 apds a aplicagcdo de ¢ é dada por:

dn;

p” = - W;o n; + W"n nb 2.1
@ na posi¢io 2:

dni

p = - Wi‘,o n:‘, + W02 n6 2.22

A contribuicSo para a deformac8o aneldstica é dada pelo nGmero resuitante de saltos em um
sentido; combinando as equacbes 2.17 a 2.20 vem:

dAn an  2¢ AT
— = -WAn + W (——————) 23
dt kT + “R/kT
onde 1+e
lui = n; = ng

1~z amindo uma distribuiclo de segmentos £ determinados pelos defeitos puntiformes mével e
imbve . " 1-1LLER deduz a expresslo para o atrito interno, quando é aplicada uma tenslo aiternada
c=0, 4" 0 cristal:
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4 NA? {abl? - G e RIKT wrT -
—— e ——— - —— e - — e . 8 4
(N+N_)? kT 1+ e RIKT 1+ w72

Q' =

onde N e N sdo, respectivamente, o nimero total de defeitos ancorados méveis e imbveis; Aéa
densidade de discordiancias, 3 ¢ a distancia coberta por um salto unitério, b o vetor d¢e BURGERS, w a
frequéncia aplicada e G 0 mbdulo de cisalhamento. Por simplicidade, sdo considerados os valores médios
da energia R e do tempo de relaxa¢3o 7; na realidade, contudo, estes pardmetros dependem, ligeiramente,
do comprimento £ do segmento de discordincia.

Na expressdo acima, o valor méximo da altura do pico de atrito interno ocorre quando N =N o
A Figura 2.9 representa a curva correspondente 3 altura do pico de atrito interno em funglio de N/N o

8
[
3
e
2
< + 4 4 s o
! 2 3 4
N/Ne
Figurn 2.9

HASIGUTI''®) baseado na teoria de BRAILSFORD®-7-8) para o pico de BORDONI,
considerou um modelo de difusdo de “kinks” de discorddncia ancorados por defeitos puntiformes. A
linha de discordincia estd presa entre dois nodos e sua direcdo é, em média, ndo paralela ao vale de
PEIERLS. Esta direcio obliqua contém, naturalmente, um certo nimero de “kinks’’, dependendo do
3nguio entre a discordancia e um vale de PEIERLS. Alguns dos ’kinks” sdo ancorados (ou armadilhados)
por defeitos puntiformes produzidos pela prévia deformaclo pldstica (Figura2.10). Em um instante
qualquer, o “kink” estd situado na posico 1, armadilhado em seu lado direito; aplicando-se uma tenso
de maneira tal a forgd-lo para a direita, e se a energia térmica o desancora do ponto de ancoramento, o
“kink’’ mover-se-§ para a posiclo 2. Quando a direclio da tensSo & invertida, seu movimento & invertido
para a posicdo 3, sem ativacGo térmica. se o “‘kink” for termicamente desancorado na posicdo 3,
difundiré para a posiclio 4

14) —— (3)

Figura 2.10 - Difusdo de "kink” Armadilhado
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Sub estas condigue,, ¢ difusdo do “’kink’ armadithado leva a uma equagdo diferencial:

a a?
....i =D _-! + ob.’ N“ 2.25
ot ot

onde x ¢ y sfo ss armadilhas no piano de escorregamento, sendo o vale de PEIERLS paralelo a0 eixo-x.
t é§ o tempo, D e u sSo, respectivamente, os coeficientes de difus¥o e a mobilidade do “kink”
armadilhado; p é a tens§o externa aplicada, b é a magnitude do vetor de BURGERS, N ¢ o n(imero de
“kinks’* armadilhados por unidade de comprimento de discorddncia; a é o espascamento dos vales de
PEIERLS.

Resolvendo esta equacBo, obtém-se as expressdes pers o atrito intemo Q™' e defeito de
mbdulo A G/G:

Q' = 89T 2.28
1+ w12
e
a6 - 2.27
G 1+ 1! '
onde
N 2 Kl L!
A = 8NpGa‘bd 228
7 kT
EB
T =T, exp(;—T—) 229
e
L2
T, = — 2.30
"2 vl AI

Aqui, A & a forca de relaxacfo, w a frequincis angular da tensfo vibracional externs, p
densidade de discorddncia, G o mbdulo de cisalhamento, L o comprimento da discorddncia entre dois
nodos, k a constante de BOLTZMANN, T a temperatura absoluta, Eg é aproximadsments igual 3 energia
de ligaclo entre um defeito puntiforme e uma discorddncie, v 8 frequdncis vibracional de um "’kink”, e
A ¢ a distdncis média que o “’kink” percorre apbs um desancorsmento simples,

O modelo é relevants soments pare o caso em que o0 movimento de discorddnciss 6,
principaimente, ativedo por difuslo de “kink”, isto 6, se o potencial de PEIERLS for grande ou o
temperatura do pico relativamente baixa. Se a tenslo de PEIERLS for baixa ou a temperatura do pico
alta, as discorddnciss poderiam mover-se de maneira a ignorar o potencial de PEIERLS, e 0 modelo
falharia,



HASIGUTI!29) gstendeu a teoria para o caso em que o modelo de difusio de kinks n3o seja
aphcavel,

ignorou o potencial de PEIERLS e considerou a difusdo de loops de discordancias
armadilhados, do tipo MOTT-FRIEDEL'34),

A teoria & similar § difusdo de “kinks”’ e o modelo ¢ ilustrado na Figura 2.11. As expressdes
obtidas para a forca de relaxacio e frequéncia de solicitagio s3o dada nas equagdes 2.28 e 2.30, com as
quantidades a e A agora definidas na Figura 2.11. Neste modelo, » é a frequéncia vibracional de um
loop, e N 0 nGmero de loops armadilhados.

Figurs 2.11 — Difuslio de Loop Armadithado

KOIWA e HASIGUT|27) investigaram a dependéncia do pico P, em cobre, com a amplitude de
deformagio de medida, 8 frequéncias de um péndulo de torglo.

A grandes amplitudes, a forma do pico se desvia do tipo simétrico observado a pequenss
amplitudes. O modelo 6 comparado com a teoria de GRANATO-LUKE (G-L), (item 2.1.b) de
amortecimento dependente da amplitude de deformacfo. O atrito interno do tipo histerese estitica é
proporcionsl & &rea compreendida pela curva tensSo-deformaclio, a 0°K, de acdrdo com o modalo de
G-L (Figurs 2.2 (e)).

A temperaturas finitas, contudo, o desancoramento de uma discordéncia, com a sjuda de
energia térmica, pode ser esperado mesmo a tensdes mais baixas que a tensdo critica na qual ocorre o
desancoramento mecinico. As curvas tensBo-deformaglo de discorddncia o tensdes mais baixas, sfo
esquematizadas pera vérios intervalos de temperatura, na Figura2.12 (s). A Figura2.12 (b) mostra a
curva de atrito interno com a temparatura, resuitante de 2.12 (a).

A bsixas temperaturas nfo ocorre desancoramento, enquanto a altas temperaturas, ocorre
desancoramento quase completo. Assim, a duas temperaturas extremas, o atrito interno é quase zero,
enquanto a temperaturas intermediérias, espers-se que tenha valores consideréveis.
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(b) Curva de Atrito Interno Resultante, a Virias Temperaturas
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CAPITULO 3

METODO EXPERIMENTAL

Utihizamos um péndulo de tor¢3o invertido, para a obtencio do atrito internn e (in periodo. A
frequéncia de medida ndo ultrapassou 1t Hz.

3.1 - Aparethagem Mecinica

Na Figura 3.1, a massa de inércia estd situada na parte superior do conjunto, suspensa por um
fio de momento de tor¢do desprezivel. A amostra, presa por pingcas adequadas 3 sua forma, est4 colocada
na parte inferior, onde se encontra instalado um forno. Um criostato e uma campinula envolvem o
sistema, em cujo interior se alcanga um vacuo de " 10™2 Torr.

A solicitacdo da amostra é feita através da interagdo do campo induzido em duas bobinas e do
campo magnético de dois imd3s presos ao fio de suspensdo.

O decaimento da oscilag3o é observado através da reflexdo de um feixe de luz incidente sobre o
espelho; a luz refletida é dirigida para um seguidor de sinal luminoso do tipo SEFRAM, acoplado a um
registrador de vibragdo.

3.2 — Regulagem da Temperatura

Apds a obten¢do do vicuo, a amostra é envolvida por uma atmosfera rarefeita de hélio.

O criostato envolvendo o forno 4 merguthado em um vaso Dewar contendo nitrogénio liquido.
A regulagem da temperatura é feita através de um programador SETARAM, modelo 3000, acoplado ao
forno. Este Gitimo permite a variagSo de temperatura desde - 170°C até " 400°C. Durante a medida de
atrito interno, as subidas de temperatura s8o lineares, com uma velocidade de 1°C/min, e sdo
registradas em um aparelho MULTIPEN RIKADENKI, modelo B:606. O erro na medida é inferior a 2°C.
3.3 — Medida do Periodo de Oscilagdo

Uma célula fotoelétrica envia o sinal luminoso de vibragdo a um contador eletrdnico

HEWLETT-PACKARD, modelo5245L. O perfodo de oscilacgdo ¢ registrado em um aparelho
HEWLETT-PACKARD, modelo 562A,

3.4 — Medida do Atrito Interno

A oscilacfo da amostra, captada pelo seguidor de sinal luminoso, é registrada em papel
milimetrado, apresentando uma forma mostrada na Figura 3.2.

O atrito interno & calculado de acordo com a equagdo 3.1:

31

n=nGmero de oscilagdes entre as amolitudes A_ e A definides na Figura 3.2.
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O namero considerado de oscilagdes entre as amplitudes maxima e minima é fixo, igual a 20.

O erro no valor do atrito interno, proveniente das medidas de A e A , ndo ultrapassa 1%.

3.5 — Deformagiio de Medida

A tor¢do aplicada provoca na amostra uma deformagdo de medida. Pode-se mostrar que a
amplitude de deformacdo é calculada através da formula:

Ar
o
€ = 3.2
4L 1%
onde
Ao = amplitude méxima da oscilagdo
r = raio da amostra
f = comprimento da amostra

L = distancia do espelho ao seguidor de sinal luminoso

Por exemplo, numericamente, A 0> 40 mm, r=0,6 mm, L=6900 mm ¢ £ =45 mm, que results
eme=16x1075,

3.6 — Preperaglio dss Amostras

Utilizamos amostras de titanio em forma de fio, de 1,2 mm de didmetro, com o comprimento
Gtil variando de 35 a 40 mm, As amostras s§o provenientes de Metals Research Co,, sendo sus pureza de
99,97%.

Os teores de impureza intersticial indicados sfo: H = 11,1 pp.m.,, 0=72pp.m,N=1ppm e
€ =130 p.p.m.



3.6.1 — Tratamento Térmico

Procedendo qualquer tipo de deformacao pldstica nas amostras, foram realizados tratamentos
térmicos padrdo de recozimento a 700°C, durante 1 hora, em vicuo de 10" Torr.
3.6.2 — Deformagdo Plistica

A deformagdo plastica foi obtida por tragdo, laminag3o e tor¢do, 3 temperatura ambiente,

Apbs sofrer deformacao, a amostra foi mantida 3 temperatura ambiente durante 24 horss, no
minimo, antes de realizar as medidas de atrito interno.
3.6.2.a — Peformagdo por Tragdo

Foi utilizada uma maquina do tipo INSTRON, modelo 1125. A taxa de deformacio aplicada foi
de 1x 10 mm™".

O ciiculo de deformagdo na amostra é dado por:
g-2
€ = 2
) 3.3

" sendo !Zo, ef os comprimentos inicial e final da amostra, respectivamente.

3.8.2.b —~ Deformaglio por Laminagdo

A laminag8o foi realizada por passos, até atingir 8 quantidade de deformaclo dessjada. Com a
forma circular inicial da seccBo reta da amostra & modificada pera 8 de um parslelepipedo, apds o
deformac3o, a equaclo utilizads no cilculo é 8 mesma que 8 3.3.
3.8.2.c — Deformagfio por Torﬁo

Deformac8o realizada manusimente, girando as extremidades da amostrs, de um certo nGmero
de voltas.

A deformaclo média resultante é calculade conforme a equagio 3.4:

2 L4
e = —n —
3 9 34

2 = comprimento da amostra
r = raio ds amostra
0 = #ngulo de torclo em radianos

n = nOmero de voltas
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3.6.3 — Irradisgdo

As irradiacdes foram realizadas na piscina do reator {EAR-1, sendo de principal interesse, 8
irradiagdo com néutrons rapidos.

A temperatura da amostra n3o ultrapassou 50°C, durante as irradiacBes; apds estas, a amostra
nSo permaneceu mais que 5 dias 3 temperatura ambiente, para o decaimento da atividade. Para tempos
de decaimento maiores, a amostra foi mantida em nitrogénio liquido.

As posicdes utilizadas no reator foram duas, dependendo da fluéncia de néutrons répidos
desejados; a quia de irradiagdo, G1-32, com o fluxo de 2,0 x 10’ 2n/cm?seq, e a posicio 35, no carogo do

reator, de fluxo igual a 7,7 x 10! 2n/cm?seg. Para uma flugncia maior que 8,4 x 10' *n/cm?, a irradiagSo
foi realizada a intervalos de pelo menos 16 horas, correspondentes ao tempo de ndo-operacdo do reator.

CAPITULO 4
RESULTADOS EXPERIMENTAIS

Estudamos a influéncia de deformagdo plastica, de temperaturas de re_cozimento, do tipo de
deformagdo e da dose de irradiag3o neutronica nos picos de atrito interno. Sobre o pico denominado P, "
estudamos a influéncia da amplitude de deformag3o da medida.

4.1 — Amostra Bruta (" as-received’’)

A Figura 4.1 mostra as curvas de atrito interno e de perfodo em fungdo da temperaturs, de umas

amostra bruta. A amostra, trefilada, ndo recebeu nenhum tratamento térmico prévio, estando, portanto,

fortemente deformada.

Na curva de atrito interno destaca-se um pico alto, a -101°C, que denominaremos Pd, e um
pico subsididrio a -140°C, P,

A madida do perfodo mostra a ocorréncia de um efeito de modulo no intervalo de temperaturs
correspondente ao pico P o
4.2 - Atrito Intemo em Funcdo da Taxa de Deformaclio Pifstica

Apés recozimento a 700°C por 1hora, os picos Py ¢ P, observados na amostrs bruts,
desapareceram, Este resultado é mostrado na Figura 4.2 {curva a).

Os picos reaparecem, ap6s deformacBo por traclo (curvasb=56%, c=0% e d=10% ds
Figura 4.2). Pode-se perceber as seguintes caracter(sticas nestas smostras:

1) As temperaturas dos picos dependem ds tsxa de deformaclo, sendo mais beixas pera
deformacdes maiores.

2) A altura do pico aumenta com a tsxa de deformacfo.

3) As curvas apresentam, do lado de sitas temperaturss, um pegueno méximo por voita de
-50°C (P,) @ outro por voits de -76°C (P,).



Q'tio?

31

PERIODO
(veg)

3 5
AMOSTRA BRUTA —{1+Q, 78 N8

CURVA DE ATRITO INTERNO
CURVA DO PERICDO DI OSCRAGAD

P

] 128 1
- - 4 -t
180 -0 0 o T°

Figura 4.1



28

20

Q! (104)

BN NE—

a. RECOZIDO
b. DEFORMADO 5%
c. 8%
d. “ 10%

Figura 4.2

et



33

4.3 — Comportamento em Funcio de Recozimentos Isbcronos

Em uma amostra deformada 10% por trac3o, fizemos recozimentos isdcronos *‘in situ’’, de
30 minutos a 50, 100, 150, 200 e 250°C.

A Figura 4.3 mostra as curvas de atrito interno da amostra deformada, e apds cada
recozimento. As caracteristicas observadas neste estudo mostram que:

1) Os picos P g € P:j decrescem monotonamente cOm oS recozimentos.
2) Nao se percebe qualquer deslocamento de temperatura de seus maximos.

3) Os maximos Py ® P& primeiro (a 50°C) crescem ligeiramente e a seguir decrescem de
modo contfnuo.

4) Apbds 250°C, os picos P 4 © P:’ desaparecem, antes de ocorrer a recristalizagio (" 600°C).

A Figura 4.4 mostra as curvas de variacdo do perfodo com os recozimentos isbcronos. As setas
indicam as temperaturas nas quais pode ser observado um defeito de médulo. As regiBes em que se
observa este efeito, correspondem aos picos P P P e P da Figura 4.3. A temperaturas abaixo de P;’,
quase ndo se observa variacio entre as curvas de per{odo e, especialmente, a -150° C, o perfodo
permanece constante; a temperaturas acima de P’,, as curvas se afastam umas da: outras, com o perfodo
tornando-se bem menor apés cada recozimento. A magnitude do defeito de modui> é bastante marcante
no estigio inicial dos recozimentos. Entretanto, esta se torna caca vez menor, apds 200°C, onde o pico
quase desaparaceu; a curva torna-se quase linear, apds 250°C, e varia pouco.

— Influéncia da Amplitude de Deformag¢3o de Medida Sobre o Pico P 4
Utilizamos uma amostra deformada 10% por laminacdo. As amplitudes de deformagdo de
medida, calculadas conforme a equagdo 3.2, tiveram os valores: 1,60x107%, 3,15x10~5 e 4,40x1075. As
medidas foram realizadas no sentido de deformagdo crescente, para cada temperatura.

Os resultados, ilustrados na Figura 4.5 mostram que:

1) N3o ocorre deslocamento da temperatura do pico P 4 pelo menos para o intervaio de
deformacdo utilizado,

2) A largura do pico e o fundo de atrito interno aumentam com a amplitude de deformacédo.

45 — Infludncia do Tipo de Deformagdo Pléstica

Fizemos diferentes tipos de deformacdo plastico em amostras previamente recozidas a 7QQ°C, 2
fim de verificarmos a infludncia deste tratamento solxe a altura, a forma e a temperatura do pico Pd
(Figura 4.6).

Os tipos de deformaclo utilizados foram tor¢do, tragdo e laminag3o, e a taxa de deformacio
plastica foi de 10%, calculada a partir das equacBes 3.3 e 3.4. A curva de atrito interno de uma amostra
bruta (trefilada, mostrada na Figura 4.1) foi colocada na Figura para uma comparagdo,

A forma do pico depende marcantements do tipo de deformaglo utilizado, No caso da
deformaclo por lammoclo a forma se aproxima bastante daquela obtids na amostra trefilada.
Emrmnto, nas amostras deformadas por traclo e torglo o pico torna-se mais largo, a alturs diminui ¢ a
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temperatura do pico aumenta; tal sugere que a contribuigdo das componentes Pae P& ¢ maior em
amostras deformadas por tragao e torgao do que naquelas deformadas por faminagdo ou trefilagdo.
4.6 — Infludncia da Dose de Irradiagdo Neutrdnica

Utilizamos duas amostras, sendo uma deformada 8% por tragdo apOs recozimento a 700°C, e
outra, uma amostra bruta. Ambas foram irradiadas simultaneamente, recebendo as seguintes doses de
irradiagio de néutrons répidos: 1,2 x 10'*necm™2, 1,8x10'°nem2, 84x 10'5ncm2,
20x10'"nem ™2 e 1,0x 10’ ®nem™2.

4.6.a - Amostra Deformada 8% por Tragdo

O comportamento dos picos é ilustrado na Figura 4.7, onde, para fins de clareza, a origem da
abcissa de cada curva estd apropriadamente deslocada.

Pode-se cbservar que, para doses crescentes de irradiagdo, tem-se que:

1) Os picos P e P' decrescem continuamente, desaparecendo, quase completamente, apbs
1,0x 10! *q nv.t.

2) A temperatura do pico ndo é afetada pela irradiagdo.

3} O pico P' (-68°C) cresce marcantemente, no estégio inicial ds irradiagio, passando por
um méximo a 1 8 x10'% nv.t. pars, 8 seguir, decrescer com doses maiores.

4) O pico P, cresce continusmente.

6) Proximo a 0°C, parece surgir um outro pico (PB) apbs irradisglo a sitas doses de
néutrons. v

A presenca de todos os cinco picos pode ser vista de modo evidente, por exempio, na curvaD
(8,4 x 10" nv.t).

Estas caracter(sticas slo esquematizadas na Figura 4.8. Se comperarmos os picos P e P' com os
picos P, e P' notaremos que os comportamentos destes dois grupos sfo opostos: cnqumto P e P'
docmcem monotonamcmc com dose crescente de néutrons, P, e P, tem regiBes onde aumenum. Esm
pontos serSo discutidos em detalhe no préximo cap(tulo.
4.6b — Amostra Bruta

Como na amostra anterior, os picos Py e P;’ decrescam continuamente com & irradiaglo
(Figura 4.9).

Observa-se, também, que o decaimu:ny Je P g & um pouco mais lento do que de P

A presenca de P, ¢ P' que nSo é notada na smostra antes da irradiacBo, surge spds
8,4x10'% n.v.t. Apbs dom mais altas estes picos desapsrecem.

4.7 - Comportamento de P, com Recozimentos
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Em uma amostra deformada 8,8% e a seguir irradiada com 3,5 x 10'%n cm™?

nitidamente, como pode-se observar na Figura 4.10, curva a.

, O pico Pa aparece

Fizemos a seguir, recozimentos isbcronos de 30 min. a 50, 100, 150, 200, 250, 300, 350 e

365 C.
O comportamento de Pa caracterizou-se COmo:
1) Com recozimentos até 100°C, o pico simplesmente decai.

2) A partir de 150°C, o pico se desloca continuamente para altas temperaturas, decaindo, e
desaparecendo apds 365°C.

3) As caracteristicas de decaimento da componente Pd s30 bastante similares aquelas
observadas em amostras somente deformadas (Figura 4.3).

4.8 — Infludncia de Recozimentos Prévios 3 IrradiagSo

Amostras deformadas 15% por laminagdo foram submetidas a temperaturas diferentes de
recozimento (300°C — linear; 400, 460 e 650°C — 30 min. cada) e a seguir irradiadas com 10' 7 n.v.t.

Como mostra a Figura 4.11, na amostra recozida a 300°C, P, aparece claramente, enquanto
dois pequenos picos Pd [ P;’ ainda permanecem, em uma curva similar 3 da Fiwfa 4.10 curva 8; esta
medida foi, excepcionalmente, realizada 30 dias apbs a irradiac80. Nas amostras recozidas a temperaturas
‘acima de 400°C, contudo, nenhum pico pode ser observado.

CAPITULO 6
DISCUSSAO

5.1 — Energias de Ativaglio pars a Relaxaclio

O diagrams de ARRHENIUS obtido pera diferentes frequéncias (Figura 5.1) mostra que os
picos P, e P correspondem s fendmenos de relaxaglo. Os dados de HASIGUTI et al!?!! ¢ de PETIT et
21140} o kilohertz, foram também utilizados, pois era psra nés impossivel veriarmos 8 frequéncia em
um intervaio suficientemente grande, para a observaco do deslocamento dos picos. Deve-se considerar,
asim, que hd um erro proveniente das diferencas nas purezas des amostras, ¢ da quantidade de
deformaglo splicada psra a observag8o dos picos, fatores que afetam a temperatura do pico“”. Para o
pico Pd, contudo, os pontos se alinham em uma reta.

A energia de ativacglo, e o fstor de frequéncis calculado stravés ds equaclo 1.15,
correspondentes 8 cade pico, sfo:

Pg: E=039eV e f =4x10'" seg”!

Po: E=052eVv @ f =6x10'" seg™"
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Os valores das energias de ativacdo estdo proximos aos obtidos por PETIT et al (Pd =0,40eV) e
por HASIGUT! et at (P =0,352004eV; P, = 0,44 + 0,07 eV), o que indica que os picos detetados em
nosso trabalho, correspondem aos observados por estes autores.

6.2 — Picos P g @ Pa

Pudemos ohservar que o0s picos Pd e P;, comportam-se de maneira semelhante quanto 3
deformacdo, irradiagdo e recozimento. Ambos sé aparecem em amostras deformadas, e a temperatura do
pico ndo é efetada por tratamentos térmicos. lguaimente, ndo aparecem em amostras irradiadas, se estas
foram previamente recozidas a temperaturas acima de 400°C.

Todas estas caracteristicas indicam que h8 a necessidade da presenca de discordancias
introduzidas por deformagdo plastica, para que estes picos sejam detetados. Ou seja, os fendmenos
observados estdo relacionados com a relaxac3o de discorddncias.

Sabe-se que Ti-a possue trés tipos de planos de deslizamento (planos basal (0001),
piramidal (10T1) e prismatico (1010)) com diferentes tensdes criticas de cisalhamento resolvidas
(““critical resolved shear stress’’) que dependem fortemente da quantidade de impurezas intersticiaisuz’.
€ razosvel supor, assim, que hajam mecanismos de relaxacdo diferentes para as discordancias em cada
tipo de plano de destizamento, resultando no aparecimento de cada um dos picos P 4 € P;.

O comportamento de ambos 0s picos de relaxacdo em funcdo da irradiacdo e de recozimentos,
descrito no capftulo anterior, é bastante similar ao dos picos de BORDON! observados em metais c.f.c. e
sumarizados no capftulo 2. Consideramos, portanto, que ambos, P e P"j, referem-se a mecanismos do
tipo BORDONI baseados, principalmente, na teoria de SEEGER“é"s”. A energia de relaxacdo do pico
P d & mais alta do que a calculada para metais et isto poderia, contudo, ser devido 3 diferenca do
potencial de PEIERLS das diferentes estruturas cristalinas.

A introdugdo de defeitos puntiformes através da irradiagdo neutrdnica diminui a altura do pico,
culminando com seu desaparecimento apds dose alta, Dados de HORAK e BLEWITT(Z:” indicam que a
irradiacdo com néutrons rapidos em Ti resulta na produgdo de pares de FRENKEL. De acordo com
BAUER et alm, a migracSo de Atomos instersticiais no Ti tem inicio em torno de - 150°C, restando, &
temperatura ambiente, apenas discordancias e vacancias. O ancoramento das discordancias pelas vacancias
produzidas pela irradiacdo, reduz o comprimento dos loops, diminuindo, assim, a altura dos picos
(euacdo 2.11). Essa diminuigdo é mais drastica quando se aumenta a dose de irradiagdo, pois o nOmero
de defeitos ancorantes produzidos ¢ muito maior.

Quando a amostra apenas deformada é recozida, as vacancias migram para as discordincias,
ancorando-as, razo pela qual a altura do pico diminui. Ndo estd ainda estabelecido a que temperatura as
vacincias podem migrar no Ti, entretanto, pode-se derivar das Figuras 4.3 e 4.10 que 3 temperatura em
torno de 50°C, as vacancias j4 iniciam o ancoramento das discordincias. A caracteristica observada em
relacio ao ndo-deslocamento do pico com os recozimentos (Figura 4.3) reforca a hipOtese de ums
telaxagBo devida s6 3s discorddncias: o pico dependeria s6 das discordancias livres para movimentar-se ¢
tlo da configuraglo dos defeitos puntiformes envolvidos no processo de ancoramento. O répidd
desaparecimento apds recozimento a 250°C poderia ser devido ao forte ancoramento dos segmentos de
discorddncias por §tomos de impurezas intersticiais como carbono e oxigénio nessa temporatura‘za'”’.

PETIT e QUINTARD'4? atribuiram o pico a baixa temperatura por eles observado, que
. corresponde 80 pico Pa, e 0 pico a alta temperatura, P_, 8 uma interacSo entre discordincias e &tomos
de impureza como o hidrogénio. Entretanto, no hé evidéncia de uma correlag8o entre a quantidade de
hidroginio em amostras de Ti e a altura do pico.

O comportamento do periodo da amostra deformada e sujeita a recozimentos (Figura 4.4), pode
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ser explicado de modo consistente com a interpretacdo desses picos de relaxacdo segundo o modelo de
SEEGER. Pode-se observar uma variacdo marcante do efeito de médulo acima da temperatura de P;. Por
outro lado, a variacio do periodo, 3 temperatura abaixo de P&, & negligivel. Isto indica que o
movimento das discordancias, ativado termicamente, inicia-se somente 3 temperatura acima de P:’; tal &,
justamente, o resultado predito pelo modelo de SEEGER.

A Figura 5.2 mostra a curva de atrito interno de uma amostra deformada 10% por trag3o
{curva a). O fundo de atrito interno foi, nesse caso, subtrafdo. A meia-largura 3 meia-aitura, do lado de
baixas temperaturas, indica que o pico P d ¢ pelo menos duas vezes mais largo que 0 pico correspondente
8 uma unica relaxacado, dado pela equacdo 1.8 (curvab). O pico de BORDONI em metaisc.f.c.
caracteriza-se também por ser relativamente largo em compara¢do a um pico de relaxagdo Gnica.

Finalmente, cabe ainda frisar que, de acordo com a presente interpretagdo, a variac3o das
intensidades relativas dos picos P 3 @ P; ccmo uma fungdo da quantidade de deformacdo (Figuras 4.1 e
4.2}, do modo de deformacdo (Figura 4.6), e dose de irradiag3o (Figuras 4.7 e 4.9) pode ser explicads de
maneira coerente, se assumirmos diferentes tipos de reacSes de discordincias a esses fatores.

5.2.1 — Céiculo das Tensdes de Peierls

Utilizando o dado referente ao pico P obtido em 5.1 (E=0,39eV) e 0o dado de PETIT ¢
QUINTARD'40! (eferente ao pico P' (E= 026 eV), a tensdo de PEIERLS pode ser estimada a partir
das equagdes 2.9 e 2.10 deduzidas nas teonas de SEEGER e de SEGGER, DONTH e PFAFF,

Da equacdo 2.10, obtém-se as energias de formagSo de um “kink” para o observacio dos picos
P, eP..
d d

P"’ : EK = 0,057 eV
P,: E, =0086eV
'Os valores dos parimetros utilizados na equago 2.9 sfo:

266x10"%cm, b = 295x 10 %cm, ¢ = 33,61 x 10~ *erg/cm,

G = 3,86 x 10! ' dina/cm?

Substituindo na equaclao 2.9, juntamente com os valores correspondentes a cads ums das
energias E., temos as tens3es de PEIERLS:

= 600x10"*

e
o |o®
]

= 11,6x107*

9
o |o®

Estes valores sSo consistentes, se considerarmos que PARE!'3®) encontrou pera o pico de
BORDONI no Cu o valor 0,/G =6,3 x 1074,
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5.3 — Picos Pu e P"x

Ambos os picos aparecem, ligeiramente, em amostras deformadas por tragdo, torcdo e
laminagdo, ndo sendo percebidas as suas presencas em amostras trefiladas. Com a irradiagdo, contudo, os
picos crescem, indicando ser necessdria a introdugdo de maior nimero de defeitos puntiformes, além das
discordincias e dos defeitos j4o existentes apds deformacdo, para seu aparecimento. A necessidade da
presenca de discordancias foi evidenciada ap6s as medidas em amostras recozidas e a seguir irradiadas
(Figura 4.11): enquanto a curva a, que corresponde a uma amostra recristalizada, mostra um pico Pa'
nenhum dos dois, P, ou Pa' pode ser visto em uma amostra completamente recristalizada (curva d).

As consideragdes acima nos levam, naturalmente, 3 conclusdo de que estd operando, para
produziv 05 picos Pa e P, um mecanismo de relaxac3o, do tipo HASIGUTI em metais c.f.c., descrito no
capftulo 2,

Em relagdo & dependéncia de Py © P;! com a dose de irradiagdo, que é esquematizada na
figura 4.8, pode-se interpretar, tentativamente, como segue. O pico P, pode ser explicado de maneira
simples, se considerarmos que a irradiacio com baixa dose de néutrons formam vacincias que irdo
ancorar as discordancias, por um processo de migragdo a longo alcance na rede, na temperatura de
irradiacBo (™ 50°C). A interagio das discordancias com a configuracBo simples das vacincias, daria
origem ao pico P,. Aumentando a dose de irradiagdo, as vacdncias podem se recombinar, formando
divacéncias e diminuindo a altura do pico.

Por outro lado, a interaglio divacincias-discordancias seria a causa do aparecimento de Pa’ A
Figura 5.3 mostra a superposicdo- de duss curvas {ab) correspondentes a duas doses de irradiacBo
prbximas, em uma amostra bruta, extraldas da Figura 4.0, Quando subtralmos uma curva da outra,
" observamos o aparecimento de Pa(-50°C) apds a dose mais aita (curva c). Para esta dose de irradiagdo,
supSe-se que vacincias estejam combinando-se em divacincias, aumentando a altura do pico. O pico
decresce, apbs doses mais aitas. Observa-se também que a altura e Pa em relaglo a Pd é muito pequena,
apbs irradiaclo, quando comparada com a observada na amostra deformada por tracSo (Figura4.7).
Nesta amostra, contudo, a densidade de discorddncias é muito alta e sua configuracBo complicada, pois a
amostra foi trefilada.

O comportamento de P, com os recozimentos {Figura 4.10, curva b a g) pode ser entendido se
considerormos que as divachncias migram a0 longo das discordincias, formando aglomerados e
tornando-se fortes pontos de ancoramento, 0 que contribui pars o desapsrecimento e desiocamento da
temperatura do pico.

5.3.1—Voﬂfiuﬂodc‘l'mhdo£dﬂl¢mo?bo?‘a

O modelo de SCHILLER(48) pode ser verificado se assumirmos os valores pera os perémetros
A=10"cm/em® Ly, =10"%cm, N, =10'?/cm®, £=5x 10"%cm, ¢ considerarmos » temperatura do pico
P Tp =-70°C para amostra deformada 8% e irradiada com 1,8 x 10'3n cm™? (Figurs 4.7 curva ¢). Os
outros pardmetros e, b e G, foram j& definidos na secglo 5.2.1,

Da equaclo 2.15, tem-se, substituindo os pardmetros acima:

R = 276 x 1072 eV

O valor méximo do atrito interno Q™! & obtido quendo w? =1 na equaclio 2.24; a alturs
méxima stingids pelo pico ocorre quando N = N, (Figurs 2.9). Substituindo esses valores, obtém-se:
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-1 -4
Qm" = 53 x 10

Este & um valor razoavel, comparado com a altura mixima observada experimentaimente, com a
dose de irradia¢do (Q"n ox ~ 20 x 10"*), para o pico P&, jé que os valores assumidos para a densidade de
discurdancias, o comprimento do segmento e o nimero de defeitos ancorantes, sdo apenas estimativos.

CAPITULO 6
CONCLUSOES E SUGESTOES

6.1 — Deduzimos deste Estudo, as Seguintes Principais Conclusdes

— As medidas de atrito interno a baixas frequéncias, em funcfo da temperatura, em amostras
de Ti deformadas plastlcamente, mostram a existéncia de pelo menos quatro picos de relaxacdo: P’
(-140°C), Py (-100°C), Py (-75° C)eP (-50°C).

Os picos P;’ eP, sdo consistentes com dados de outros autores. Contudo, as presencas dos picos
P'a e Pa foram evidenciadas, claramente, pela primeira vez, através deste estudo.

— A intensidade de relaxacBo e a forma dos picos Py e P;’ dependem da quantidade de
deformag8o e do tipo de deformac8o aplicada.

— A temperatura em que P;, e Pd surgem, varia com a quantidade de deformagdo pléstica
introduzida, ndo dependendo, contudo, da dose de irradiag3o aplicada no material deformado.

— Recozimentos e irradiagio diminuem a aitura dos picos P e P O comportamento de ambos
os picos, em relaglo a estes tratamentos, sugere fortemente um mocanismo de relaxagSo de
discorddnciss, do tipo BORDONI, contrariando as hipOteses até agora existentes da interaclo
discordincias-defeitos puntiformes. Diferentes planos de deslizamento caracterizariam o movimento das
discordbncias em estruturas h.c. do Ti-a, dando origem a cada um dos picos Py e P",. Esta seria &
principal diferenca entre picos de BORDONI em metais c.f.c. ¢ em metais h.c.

—~ A teoria de SEEGER, com as modificacBes de SEEGER, DONTH e PFAFF, para picos de
BORDON!, é aplicAvel aos picos Pd e P;. As tensdes de PEIERLS pars o Ti, calculadss desta teoris, s¥o
razodveis quando comparadas com a calculads para o Cu.

— Os picos P, e P, slio fortemente influenciados pels irradiacio, no sentido oposto de Py e Py:
08 primeiros crescem, 3s expensas dos dois Gitimos.

— A dependincis das alturas de P‘a e P'a com a irrediaclo e recozimentos, evidencia a
necessidede da existdncia de defsitos puntiformes, slém das discordincias, para a observaclio desses picos,
sugerimos um mecanismo do tipo HASIGUTI, de interaclio discordincias-defeitos puntiformes.

€ sugerido que 0s defeitos puntiformes responséveis pslo spsrecimento de P’a sejam vachnciss,
enquanto que P, wurgiria devido A interaclio discordinciss-divacincias.
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— O comportamento de P& é consistente como o modelo de SCHILLER, fortalecendo a
hipbtese assumida para o mecanismo operante em relagdo 3 dose de irradiagdo. Pa concorda, igualmente,
com a predicdo do modelo.

— O estudo do comportamento plastico de metais h.c. como Ti e Zr ndo tem sido tdo extensivo
como em metais c.f.c. como Cu, Ag e Au. Isto porque os sistemas de escorregamento dos primeiros sao
mais complicados do que os Gitimos, e impurezas intersticiais como 0 O e H tém importante papel sobre
o comportamento e as propriedades das discordancias. O presente trabalho, baseado em medidas de
atrito interno, tornou claro que a técnica pode ser efetivamente aplicada para o estudo das propriedades
microscHpicas das discordancias, tais como o movimento termicamente ativado na rede cristalina, e
interacdes com defeitos puntiformes e 4tomos de impureza.

Encontramos neste estudo, que discordancias em metais h.c. comportam-se, essencialmente,
como em metais c.f.c. Tal leva, em correspondéncia, a um espectro similar de atrito interno em ambas as
estruturas, como evidenciado pela presenca de dois picos de BORDONI (Pd e P;’) em Ti, quando
comparado com um simples pico em metais c.f.c. Além disso, o significante crescimento dos picos Pu e
P, (picos de HASIGUTI), apbs irradiacio em amostras deformadas, mostra que a resposta do Ti
contendo discordancias é bastante sensfivel a efeitos de irradiag3o, do ponto de vista do estudo de atrito
interno.

Finalmente, conclu/mos que as vérias caracteristicas observadas, de Ti com imperfeicdes na
rede, contribuem, certamente, para uma melhor compreens3o das propriedades mecanicas e fisicas do
materiai,

6.2 — Sugestdes para Trabalhos Posteriores

1.a — Fazer deformac3es em Ti puro a baixas temperaturas e observar a evolugdo dos picos P e
Pa quando a amostra é submetida ao processo de envelhecimento. Nesse caso, o processo de
ancoramento das discordidncias pelas vac3ncias poderia ser acompanhado, permitindo um melhor
conhecimento da natureza dos picos P e Pa'

1.b — Irradiar com ndutrons, a temperaturas suficientemente baixas para impedir o movimento
das vacincias (v 0°C), amostras deformadas e/ou recozidas. O mesmo processo citado no parigrafo
anterior poderia ser observado em um estudo em funcfo da temperatura de recozimento ou do tempo de
envelhecimento.

2 — Estudar o efeito da irradiago neutrdnica em amostras deformadas por tragdo, torgdo e
faminag§o, observando a dependéncia de Pa' quanto 3 intensidade de relaxagdo, com o tipo de
configuragcio de discordancias resultante de cada tipo de deformaglo. Este estudo seria importante para
entender 0 processo microschpico do movimento de discordincias em metais hexagonais deformados.

3 — Investigar efeito de impurezas, como o H, sobre os picos de relaxacdo. Se a interpretac3o
dada em nosso trabalho, para os picos Pd e P; corresponde 3 realidade, cada um destes comportar-se-4
de maneira diferente em relagio 3 quantidade de impurezas no material.

4 — Fazer irradiacdo com elétrons para ter apenas defeitos puntiformes simples dentro do
material, permitindo um estudo melhor do comportamento de P'a com a irradiagdo.
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ABSTRACT

Internal friction and modulus deffect have been measured in pure Ti at low temperature using an inverted
torsion-pendufum at about 1 Hz.

The presence of four relaxation peaks P'( 140° c}, P {-101 C) P’( 75°C) and P ( 50 C) has been found,
and effects of plastic deformation, heat trealum and nemron |rrad|at|on on these peaks have beon investigated in
detail. Activation energies and frequency factors of Pd and Pa peaks are consistent with the data in higher frequency
range reproted by other workers.

The P 4 and P& peaks grow after deformation and tend to decay after annealing at high temperatures or after
neutron irradiation. Both peaks are reasonably interpreted in terms of dislocation relaxation mechanisms (Bordoni type)
arising from thermally activated motion of dislocations in different slip planes of h.c.f. structure. Peieris stress of
dislocations giving rise to each peak has been calculated based on Seeger’s theory, and found to be consistent with that

of f.c.c. metals, e

On the other hand, Pa and P& peaks grow significantly at the expense of Pd and P;, peaks after neutron
irradiation in deformed samples. The behaviour of these peaks as a function of irradiation dose and annesling
temperatures strongly indicated that they are due to relaxations resulting from dislocations-point defects interactions
(Hasiguti type). it is tentatively suggested that Poz and P& peaks are related with interactions of dislocations with
divacancies and single vacancies, respectively,

Application of Schiller’'s model showed a consistent result with regard to the Péx peak experimentally observed.
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