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BLOQUEIO DE DISCORDANCIAS POR DEFEITOS

cpecima

a 1 Hz e ate 573 K. Foram observados dois
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SUMARTO 3

Foram nealizadas medidas de atnito interno em um ago {noxidavel austenitico Lipo
AIST 304, em um pendulo de forgac invertido,
p&coé un.AO se manigestaram apos deﬁonmagao plastica uniaxial a 523 K. Um deles suwr-
giu a 260 K, sendo sua magnitude dependente da quantidade de pre-deformacac plastica .
0 outro ocorreu a 370 K, com aspecto mais difuso e apresentando-se muito sensivel a re
cuperagac Ainduzida no matenLaK por recozimento Lineares.

INTRODUGAO

Uma das técnicas utilizadas para detectar a existen
cia de defeitos estruturais em metais e ligas e a da me
dida do atrito interno (AI). A observacdo de picos  de
AT em fungdo da temperatura indica a existencia de pro-
cessos de relaxacao que podem ser associados a defeitos
pontuais |1}, a propriedades intrinsicas das discordancias
|2,3] e a interacao entre os dois tipos de defeitos |4],
entre outros.

As medidas de atrito interno podem ser realizadas
numa faixa ampla de frequéncias. Para baixas frequen -
cias € comum utilizar-se um péndulo de torgdao, no qual
a amostra em forma de fio & solicitada ciclicamente em
torgdo. A atenuacdo da vibragdo € proporcional &  ener
gia absorvida por ciclo, AW. Assim, o AI, definido como
a energia absorvida por ciclo em relacao a energia to-
tal (W), & dado pela formula:

S ey
onde Al e Aj sao duas amplitudes de vibracao sucessivas
Em casos nos quais a atenuacao e suficientemente peque-
na, a equacao (1) pode ser escrita como:

an (Ai/Aj)

AA 1 AW
S=x =71 W @
E comum definir-se o atrito interno de um metal

que sofre deformacoes ciclicas (por torgao, por exemplo)
como a tangente do angulo « de defasagem entre a tensao a
plicada e a deformagao Pode-se mostrar |5| que para pe
quenas atenuacoes,

tgo

g (3)
Essa tangente €& frequentemente indicada por Q em
analogia ao cceficiente de sobre tensao Q de um circui-

to eletrico:
g2 )

A atividade cinética de defeitos subestruturais
pode interferir na absorgao de energia por relaxagao tor
cional acarretando maximos na atenuacdo ou seja, no Al,
para determinadas frequencias ou temperaturas |1], |2[,

. Vai além do escopo deste trabalho discutir em
detalhes os mecanismos subestruturais relacionados com
os processos de relaxacao que acarretam os picos. Vale

tao somente comentar que variando-se a frequencia, f,

obtém-se normalmente picos em diferentes temperaturas ,

caracterizando-se processos termicamente ativados, para
os quais o tempo de relaxacao varia exponencialmente com
a temperatura:

1
AI T n (AI//AJ) = 6/71'

tga = Atrito Interno

To exp (-E/KT) (5)
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sendo Touma constante e E a energia de ativacao do pro-
cesso assoc1ado ao mecanismo de relaxacao especifico do
defeito subestrutural.

No caso de discordancias, a criacao de dobras
("Kinks'') e o seu movimento subsequente, induzido pela
tensao aplicada em sua linha, pode acarretar um pico de
relaxacao no Al do material, conhecido como pico de
Bordoni |2|. Este mesmo processc, na presenca de defei -
tos pontuais também pode acarretar plCOS de relaxagao
|4|. Esses tipos de picos de relaxacao associados a ati
vidade das discordancias vém sendo extensivamente estu-
dados no ferro clbico de corpo centrado, particularmen-
te em suas ligas com carbono (acos ferriticos). En-
tretanto, pouco tem sido dedicado aos picos correspon -
dentes em ferro cubico de face centrada, principalmente
nos acos austeniticos.

Tnvestigando o Al de um aco inoxidavel austeni

tico tipo AISI 304 por método de vibracao transversa
(frequencias médias) Igata et. al |6] observaram 3 pi-
cos apos deformagao plastica, cuja intensidade aumenta-
va com a deformacao. Estes autores 6| interpretaram -
nos como sendo devido a liberacao das discordancias do
bloqueio causado por atomos de carbono, de nitrogénio
e complexos de carbono/nitrogénio.
Recentemente Lima e Miranda |7] investigando tam-
AT de um aco AISI 304 ensaiado num pendulo de tor
cao a frequencia de 1 Hz, obtiveram um pico de deforma-
cao a 260 K, aparentemente correspondente ao pico deno-
minado Pz por Igata et. al |6|, com energia de ativacao
iguel a 0,75 eV.

Por Gltimo, pode-se citar o trabalho também recen
te de Quiroga et. al |8], no qual o estudo do ago inoxi
davel 304 foi realizado a frequéncias baixas e médias
apos pré-deformacoes a 80 K. Estes autores observaramen
tre outros um pico denominado por eles IT, que pela con
cordancia, num grafico de Arrhenius,com os dados de Iga-
ta et. al |6] parece corresponder ao pico P7 por eles
espectros
de atrlto interno em funcao da temperatura apresentam a
superposicao de mais de um pico. A necessidade de clari
ficar o comportamento do aco inoxidavel austenitico em
AT motivou o presente trabalho, que objetiva investigar
a evolucao dos picos acima citados em amostras possuin—
do subestrutura de defeitos cristalinos diferentes. Co-
mo consequencia, espera-se que esta caracterlzagao per-
mita contribuir para a compreencao dos mecanismos de en
velhecimento (estatlco ‘e dinamico) que se manifestam nes
te material e cuja fenomenologla em tracao uniaxial ja
foi descrita |9], [10].

bem o
a

TECNICAS EXPERIMENTAIS

0 aco inoxidavel austenitico tipo AISI 304 inves-
tigado foi adquirido na forma de arame trefilado com

R
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1,2 m de diametro e apresentou a seguinte composicao
quimica em percentagem em peso: C: 0,059; Cr: 17,8; Ni:
7,5; Si: 0,50; Mn: 2,0; Mo: 0,38; P: O, 022 Fe: restan—
te. Os corpos de prova foram tratados termicamente a
1173 K durante 600 segundos (encapsulados em tubos de
quartzo sob pressao de 0,13 Pa) e temperados em agua, o
que resultou em um tamanho de grao médio de 30 um.
Ensaios de tragao uniaxial para pre- deformagao fo

 ram conduzidos a temperatura de 523 K, em maquina r1g1—

da, que impos uma taxa de deformagao 1gual a 10™"s

As medidas de AI foram efetuadas em um péndulo de
torcao invertido a uma frequencia de aproximadamente 1
Hz, em um intervalo de temperatura de 120 a 573 Ke a u
nm.taxa de aquecimento igual a 0,02 K/s. Utilizou-se o
método de decaimento livre para. efetuaremrse as medidas
de AI e a maxima amplitude de deformacdo superficial por

torcao foi de 1,3 x 10-°.
RESULTADOS

A figura 1 apresenta a curva do atrito interno em
funcao da temperatura para o aco AISI 304 recozido. Nes
sa curva observa-se um fundo que aumenta ligeiramente em
torno de 220 K e, de _forma acentuada, a partir de 500K,

atingindo valores proximos de 8 x 107% a 300 K.
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Figura 1 - Espectro de atrito internc para uma amostra
recozida.

A figura 2 apresenta as curvas obtidas com uma a-
mostra pre-deformada em tracao até a tensao limite de
escoamento convencional, correspondente a 0,2% de defor
macao plastica, a temperatura de 523 K. A curva cheia
representa a primeira medida de AI em funcao da tempera
tura realizada nesta amostra e a curva tracejada foi ob
tida resfriando-se o corpo de prova e novamente medin -
do-se o AI no intervalo de temperaturas indicado. A
este procedimento convencionou-se denominar reco-
zimento linear (a temperatura cresce linearmente com o
tempo durante a medida do AI). Embora a figura 2 nao
mostre nenhum pico de AI bem definido, observa-se que o
fundo aumentou tanto a temperaturas balxas, cerca de
trés vezes, como a 573 K onde duplicou, comparativa-
mente ao ago recozido da figura 1. Além disto, o reco-
zimento linear provocou uma certa recuperagao da subes-
trutura evidenciada pela diminuicao do atrito internoem
todo o intervalo de temperaturas (curva tracejada em re
lac@o a curva cheia da figura 2).

A figura 3 apresenta os espectros referentes a u-
ma amostra pre-deformada em tracao até 9% a 523 K. Como
na figura anterior, & linha cheia representa o Al em
fungao da temperatura ap0s a montagem e a linha traceja
da o espectro apds o recozimento linear a 573 K. Obser-
vam-se na curva cheia dois maximos localizados aproxima-
damente a 260 e 370 K, respectivamente. Os valores cor-
respondentes do atrito interno sao superiores ao dobro

dos valores do fundo. Neste caso, pode-se observar que
0 recozimento linear provoca uma modificacao importan-
te no espectro inicial, principalmente na regido do se
gundo maximo. O maximo a 260 K sofreu uma ligeira alte
racao (dlmlnulgao da altura e aumento da largura) ao
passo que o maximo a_temperatura superior praticamente
desapareceu. Quanto a influencia do recozimento linear
sobre o fundo de AI, parece s6 ter existido a 300 K,
tendo havido uma dlmlnulgao do mesmo.

10
ACO AISI 304
& Pré-deformado 0,2% a 250°C
Q
=
(®)
Z
& 5
'—
= Apés montagem
o
£
o
’—
<<
/ Apds recozimento linear
(o) T T T T T T T T T T
. 200 300 400 500 600

TEMPERATURA (K)

Figura 2 - Espectros de atrito interno para uma amos -
tra pre deformada em tracao uniaxial a 523K
ate a tensao limite de escoamento convencio
nal; a) apos montagem no pendulo de torgao
(Llnha cheia); b) apos reallzar se uma pri-
meira medida, isto €, apos ''recozimento li-
near' (linha trace]ada)
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Figura 3 - Espectros de atrito interno para uma amos -
tra predeformada em tracao uniaxial a 523 K
de 9%; a) apos montagem no pendulo de tor -
¢ao (linha cheia); b) apos recozimento 1i-
near (linha tracejada).

DISCUSSAO #

Os resultados apresentados nas figuras 1 a 3 evi
denciam um efeito significativo da deformagao plastica
a 523 K sobre o atrito interno no ago inoxidavel auste
nitico tipo AISI 304. Como ja foi relatado |6], |7],
|8], a deformagdo plastica, em quantidade suficiente ,
efetuada numa faixa de temperaturas de 80 a 523 K pro-



voca o aparecimento de uma série de picos no aco inoxi-
davel austenitico, estando um deles sempre presente no
intervalo de 200 a 400 K, para uma faixa de frequéncias
de 1 a 40 000 Hz. Igata ot. al |6| caracterizaram esse
pico a 320 K para frequéncias de 1000 Hz (tendo-o deno-
minado pico P3) enquanto que Lima e Miranda |7|, supon
do o mesmo meCanismo termicamente ativado, observaram -
no a 260 K a frequéncia de 1 Hz. Quiroga ot. al |8]| ob-
servaram picos (por eles denominados HT) corresponden -
tes ao acima citado a 270 K, 285 K e 400 K para as fre-
quenc1as de 1,3; 30 e 40 OOO Hz, respectivamente. Estes
picos correspondem exatamente ao da figura 3 do presen-
te trabalho, que foi observado a 260 K e a frequencia
de 1 Hz. Quanto a_sua intensidade, cerca de 2,5 x 10
ela € comparavel a observada nos outros dois trabalhos
citados |6|, |7| porém cerca de oito vezes menor do que
aquela encontrada por Quiroga et. al |8| na frequéncia
mais baixa por eles utilizada (1,3 Hz).

Outros picos foram observados por Igata et. al
|6| (por eles denominados Py e P;) em temperaturas infe
riores as dos picos acima citados e que parecem ter seus
correspondentes no trabalho de Quiroga et. al |8| mas
nao no de Lima e Miranda |7|. Neste trabalho nao foi pos.
sivel obter comprovagao conclusiva a este respelto em-
bora haja indicios ara tal. Em temperaturas mais eleva
das Lima e Miranda , Quiroga et. al |8| e o presente
trabalho encontraram plcos'Igata et. al |6| nao reali -
zou testes até esta faixa de temperaturas. Na figura 3
do presente trabalho, observa-se um pico composto cujo
maximo aparente se situa na regiao compreendida entre
350 e 400 K, onde Quiroga et. al |8| encontraram o pico
por eles denomlnado HT, a frequencia de 1,3 Hz. Entre -
tanto, aqueles autores afirmam que este pico s6 aparece
apos deformagao plastica a baixas temperaturas e atri -
buem-no as fases martensiticas geradas pelo trabalho a
frio. A comparacao do espectro da figura 3 com o da fi-
gura 1 do trabalho de Lima e Miranda [7| mostra que o a
ludido pico a cerca de 370 K & bem mais desenvolvido
quando a pre- deformagao ¢ feita a 523 X, embora a sepa-
racao entre os dois picos (260 e 370 K) nao seja tao
bem definida.

Em resumo, um panorama geral das constatacoes fei
tas até o momento do comportamento do aco inoxidavel
austenitico em AI (assumindo-se uma frequencia de medi-
da de cerca de 1 Hz) indica a presenga de dois picos de
pequena magnitude em temperaturas baixas (entre 120 e
220 X) |6, ‘um bem marcado a cerca de 260 K, |71 ,
[8] (figura 3) e outro ainda ndo muito bem deflnldo e
que pode estar envolvendo mais de um pico a 370 K (figu
ra 3). As discussoes sobre os p0551ve15 mecanismos res-
ponsavels por cada um destes picos ainda nao sao conclu
sivas, entretanto, certas constatacoes permitem elimi -
nar algumas possibllldades e fazer sugestoes num univer
so mais estreito, ao se considerar os dois picos princi
pais observados neste trabalho (a 260 e a 370 K).

Pico a 260 K - o fato de aparecer apos de formacao
plastica e da sua intensidade crescer (até um certo va-
lor de saturacao) com o aumento na quantldade de defor-
macao, permite atribui-lo ao movimento intrinsico de
discordancias ou defeitos pontuais produzidos pela de -
formagao plastica, assim como a interacdo entre ambos ou
entre estes defeitos e impurezas. Igata et. al |6] cons
tataram que este nao era um pico de Debye e, portanto |
eliminaram a possibilidade dele ser devido a defeitos
pontuais simples. A estabilidade deste pico até 550K ob
servada por Quiroga et. al [8| além da evolucao com a
quantldade de deformagao, levou-os a concluir que este

um pico de' deformacac (''CWP - cold work peak'') na fa-
se gama. Ja Igata et. al |6| interpretaram-no como sen-
do devido ao desancoramento das discordancias de atmos-
feras de defeitos complexos de nitrogénio e/ou carbono.
Medidas em funcao da amplitude poderiam confirmar esta
hipotese. Por outro lado, a sua estabilidade mesmo apos
recozimentos lineares a 573 K (figura 3), parece indi-
car uma interac@o entre discordancias e defeitos pon -
tuais. Esta interacao, na realidade, apenas se daria com
pares de defeitos pontuais, uma vez que um dtomo inters
ticial ou uma lacuna por si s6 produz uma distorcdo es-
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férica (hidrostatica) na rede cristalina clbica de fa-
ces centradas (como a austenita), nao sendo, por isto,

pas%lvel de reorientacgao no campo de tensoes das dlscor
dancias |11]. Quanto a energia de ativacdo do pro-
cesso, ela seria proxima daquela de migragao da espécie
mais movel, no caso dos elementos do par serem diferen-
tes. As p0551b111dades a serem levantadas para o par
responsavel pela interagao com as discordancias seriam
a da formacao de um complexo intersticial-intersticial,
intersticial-lacuna ou mesmo lacuna-lacuna. Este Gltimo
foi assumido como possivel em um desenvolvimento esses-
cialmente tedrico |11|, tendo-se sugerido a energia de
ativacao de 0,66 eV para a formacao de uma bilacuna.

Pico Composto a 370 K - ainda € prematuro tentar
sugerir mecanismos para este pico de temperatura mais
elevada, uma vez que nao foi ainda possivel determinar,
nem se dlspoe da literatura, de valores de energla de a
tivacao do processo. Entretanto o fato desses picos so
frerem sensivel reducdo ao se recuperar o material (cur
va tracejada da figura 3), parece motivar um efetivo re
arranjo subestrutural devido ao recozimento linear. E
provavel que nesta faixa de temperaturas (300 a 450 K)
a liberacao das discordancias esteja condicionada ao mo
vimento dos pares carbono-lacuna ou nitrogénio-lacuna e
nao a sua reorientacao. Isto acarretaria energias de a-
tivacao maiores do que a do pico a 260 K, podendo mesmo
atingir valores da ordem daqueles suger1dos|10ipara 0
envelhecimento. dinamico do aco inoxidavel austenitico
(1,05 a 1,55 V).

CONCLUSOES

Medidas de atrito interno realizadas em amostras
de um aco inoxidavel austenitico tipo AISI 304 mostra-
ram a existencia de dois picos, que sO se manifestam a-
pos deformagao plastica previa do material. Um deles é
bem definido a 260 K, cuja magnitude depende da quanti-
dade de pré- deformagao introduzida na amostra e  cujo
mecanismo responsavel esta associado com a interacao de
discordancias com pares de defeitos pontuais. O  outro
(a 370 K) apresenta-se com aspecto mais difuso, podendo
eventualmente envolver até mais de um pico. Ele e bas -
tante sensivel a recuperacao induzida no material ao
realizarem-se recozimentos lineares, indicando poder es
tar relacionado com a movimentacao de complexos de de -
feitos pontuals € nao apenas com a sua reorientacao nos
campos de tensao das discordancias.A exata definicao dos
mecanismos correspondentes a cada um destes picos ainda
demanda analises adicionais.
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SUMMARY

Internal friction measwrements weie conducted on
a type AIST 304 stainless steel, using an inrested
tonsion pendulum, at 1 Hz and up to 573 K. Two peaks
were observed only agten plastic deformation was pre-
applyed uniaxially at 523 K. One of them occwrred at
260 K and its magnitude depended on the amount of
plastic deformation previously introduced. The othern
one was present at about 370 K with a somewhat more
difuse aspect, being highty sensitive to the Lineal
annealing-induced recovery.



