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Foi fabricada liga de Nb-Zr ( - 1% em peso de Zr) que sofreu trata-
mentos térmicos de purificação. Foram realizadas medidas de atrito inter  
no a baixa frequência (0,6 Hz) com esta liga e com amostra de nióbio, pã  
ra comparação. As medidas realizadas com a liga opôs purificação mostra-
ram a eficiencia deste tratamento no que concerne aos elementos 0,C e N.  
da a dificuldade em eliminar o hidrorienio comprometeu a observação do fe  
nomeno de relaxação devido a discordancias em hélice, criadas por defor-
mação plástica especifica.  
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INTRODUÇÃO  

Metais e ligas cujas estruturas são  cúbi 
cas de corpo centrado (ccc) apresentam tensões  
de escoamento fortemente dependentes da tempe-
ratura [I]. Esta característica e devida á bai 
xa mobilidade das discordancias em hélice, de- 
corrente da sua forte interação com a rede cris 
talina, que se traduz por um aumento acentuado 
da tensão de escoamento com a diminuição da 
temperatura a partir de uma certa temperatura, 
Tc. Isto je não acontece com as discordancias 
com forte caráter em cunha, cujos angulos com 
as direções <111' são de 71 ° , chamadas discor-
dancias a 71°, e e por esta razão que as pri-
meiras sao responsáveis pela deformação a bai 
xas temperaturas. 

A observação e o estudo deste fenómeno 
intrinseco (interação discordancia-rede crista 
Tina), podem ser realizados por meio da tecni  
ca de atrito interno (medida da defasagem en-  
tre a tensão elastica aplicada e a deformação  
decorrente), desde que sejam satisfeitas duas  
condições: i) utilização de metais puros e  
ii) criação de uma rede de discordancias esti-
vel. No caso do niobio de alta pureza foram ob  
servados por atrito interno a baixa frequênci ã 
(1,2 Hz) dois picos de relaxação devidos às 
discordancias a 71° (40K) e as discordancias  
em hélice (280K) (21. A adição de elementos de  
liga ao niobio, em particular o zircónio, alte 
ra a tensão de escoamento 131, e portanto, de-  
ve interferir na interação discordancias- rede  
cristalina.  

O objetivo deste trabalho é fabricar uma 
liga de niobio com aproximadamente 1% em peso  
de zircónio, introduzir uma rede de discordan-
cias em hélice para observar o pico de relaxa-
ção correspondente e, então determinar os pari  
metros associados, energia e tempo de relaxa-  
ção.  

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL  

Obtenção das amostras. A liga Nb-Zr foi  
obtida pela fusao de niobio nacional produzido  na Divisão de Materiais Refratirios (DMAR) da  
Fundação de Tecnologia Industrial (FTI) do Mi-
nistério da Indústria e Comercio, por alumino-
termìa de Nb:O, e refinado em forno de fusao  
por feixe eletrônico e de zircónio 99,9 forne-
cido pela Goodfellows Metals (GB). O niobio re-
fundido tres vezes apresentou o seguinte teor,  

de intersticiais em ppm  at  H - 370;0 - 400;0 - 14n;  
N - 130. O conjunto, amostras cilíndricas de ni6 

 bio (diametro = 3mm) e pedaços de zircónio,foi  
fundido num forno de indução à pressão de  
1,33 x 10 - 'Pa, obtendo - se um tarugo com aproai  
madamente 40mm de diametro. Após forlamentõ  
ate 4,7mm e trefilação, utilizando-se uma se-
rie de fieiras, obteve-se um fio com diametro 
de 1,13mm.  

A desgaseificação da liga foi realizada 
numa instalação a ultra vicuo fazendo-se pas-
dar corrente elétrica através do fio e constou  
de tres etapas, apresentadas na tabela 1. Ini-
cialmente, a amostra foi aquecida a 1473K du-
rante sete horas ã pressão de 7 x 10 - 'Pa, para  
eliminar o hidrogénio. Após este pré aguecimen  
to, introduziu-se oxigénio ate a pressão oe  
1,3 x 10 - 'Pa e aqueceu-se o fio a 2173K, perma  
necendo a esta temperatura durante tres horas, 
para eliminar o carbono. A etapa final, para 
eliminar oxigénio, foi realizada  it  temperatura 
de 2600K a uma pressão de 10 - 'Pa por mais tres  
horas. Após este tratamento a liga apresentou 
uma estrutura de grãos de ate 1mm, embora não 
tivesse desenvolvido a estrutura bambu apresen 
tada pelos fios de nióbio submetidos ao mesmo  
tratamento de desgaseificação )  cujos grãos  
eram de 1 a 2mm. A concentração de impurezas  
intersticiais após o tratamento de purificação  
e de aproximadamente 100 ppm at de H e cerca  
de 10 ppm at de O+C+N [4].  

Tabela 1. Etapas de desgaseificação da liga 
Nb-Zr 

Tempo(min) Temperatura(K) Pressão(Pa) PO,(Pa) 

420  
180  
180  

1473  
2173  
2600  

7 x 10 -°  

10 - '  
1,3x10"'  

    

A concentração de zircónio, determinada  
por meio de microesonda eletrónica em tres per  
tee do fio, foi de aproximadamente 1,1% em Pe"  
so.  

Introdu ëo da rede de discordéncias em 
hélice. Adiferença e mobilidade entre os  
dois tipos de discordisnciae, mencionada na in-
trodução, permite que, sob condições particulá  

ree, se consiga criar umaede com alta densl' 

dade de dlecordáncias em hélice. Para isto ba'  
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ta que a deformação seja realizada inicialmen-
te a temperatura superior a Tc (introdução de  
uma rede de discordancias a 71 0  e mixtas)e, em  
seguida, a temperatura inferior a T c , quando o  
deslocamento das componentes moveis das discor  
dáncias criadas anteriormente propicia a cria=  
ção de longas discordancias retilíneas em heli  
ce. Por facilidade experimental escolheu-se  
ensaio de traça r)  a temperatura ambiente e o de  
torção na instalação de atrito interno (pendu-
lo) a temperatura do nitrogénio liquido. A ten  
são de escoamento media obtida com tres amos=  
tras da lida Nb-Zr foi de 90 MPa. Embora a  
distribuiçao e tamanho de grãos não sejam iden  
ticos aos do niobio, este valor e o dobro  dõ 
obtido com o metal puro, 45 MPa.  

Medida de Atrito Interno (Q - '). Para as  
medidas de atrito interno 	foram 	utilizadas  
amostras de 50mm de comprimento total (-37mm  
de comprimento útil) e de 1,1mm de diametro.As  
medidas de atrito interno e da frequéncia fo-
ram obtidas com a amostra vibrando em oscila-
ções livres num pendulo de torção tipo Ke (51.  
A frequéncia de vibração foi de aproximadamen-
te 0,6 Hz, num intervalo de temperatura de 100  
a 573K, a uma velocidade de 	aquecimento de  
0,020/s. A amplitude de deformação maxima 	na  
superfície da amostra foi de 2 x 10 -1 . As medi  
das foram realizadas a uma pressão de 1.3 kPã  
de hélio introduzido na instalação apos se  
efetuar um vácuo primário.  

RESULTADOS E DISCUSSÃO  

Na fig.1 estio  apresentados os espectros  
de atrito interno em função da temperatura pa-
ra uma amostra de Nb-Zr fabricada e purificada  
conforme mencionado na secção anterior. A cur-
va a foi obtida após montagem e a curva b,apos  
a realização da medida anterior, ou seja, epos  
recozimento linear a 573K. A curva a apresenta  
um fundo de cerca de 3,5 x 10 - ' a temperaturas  
inferiores a ambiente, um pico de intensidade  

100 	200 	300 	400 	500  

TEMPERATURA (K )  

Figura 1. Espectros do atrito interno em fun-
ção da temperatura obtidos com a li-
ga Nb-Zr. a) Após o tratamento de pu 
rificação e b) apos recozimento li-

near  a 573K.  

reduzida cujo máximo se situa a cerca de 180K  
e um aumento acentuado do atrito interno para  
temperatures superiores a 500K. Ja na curve b  
se observe a influencia do recozimento linear  
a 573K, redução do fundo, desaparecimento do  
pico a 180K e aparecimento de um pequeno pico  
a 160K e de um complexo de no mínimo troe pi-
cos na região de 450 a 573K. Nesta região es-
tão indicadas por setas, as temperaturas cor- 

respondentes aos picos de interaçae entre impu  
rezas intersticiais (O.C.N) e a rede cristali -
na, conhecidos como picos de Snoek t6!. para a  
frequéncia de vibração desta medida. A ausen-
cia destes picos na curva a. indica a efici n-
cia do tratamento de purificação «ara estes  
elementos. como citado na subseçào anterior.No  
entanto, o aparecimento dos picos devidos ao  
oxigénio e ao carbono na curva n. evidencia a  
introdução destes elementos durante a realiza-
ção da medida ate 573K. Entre estes picos deve  
situar-se um outro devido à relaxação dos áto-
mos de oxigénio em  -posição de primeiro vizinho 
dos +tomos de zireonio (71. Utilizando os da-
dos obtidos por estes autores para este proses  
so de relaxação. o pico citado deveria situar-  
se a temperatura de 480K, como se rode obser  
var na curva b, lndicaçao de 9ue boa parte do  
zirconto se encontra em soluçao  solida. 

Na fig.2 estio apresentados os esoectros -  
de atrito interno em função da temperatura obti  
dos com uma amostra de nrObie submetida ao mes  
mo tratamento de purificação citado na secção  

anterior. A curva a foi obtida após 31 de de-
formacão em traçao a temperatura ambiente a uma  

Figura 2. Espectros do atrito interno em fun-
çao da temperatura para uma amostra  
de nióbio submetida ao tratamento de  
purìficaçàr identico ao da liga Nb-Er.  
a) Apos 31 de deformaçào em traçào a  
temperatura ambiente. b) apus 11 de  
deformaçào em torção a 77K e. c)apos  
recozimento linear a 323K.  

Velocidade de 10 - 's - '. Apor c.:t a me`a ida, .a AMOS-
tra foi novamente deformada. desta ver li em  
torção na propria instalarao, a temperature do  
nitrog ■nto liquido. Na curva b pode ser obser-
vada a alteração provocada pela detormação a  
baixa temperature, em rclaçao a curva A.  A cur  
va c foi obtida após um recozimento linear  

323K. Este comportamento do nitibio após os tra  
Lamentos termomecanicos mencionados (purifica=  
raio, deformação e recozimento), ta for descri-
to  anteriormente (41. Para efeito de compara  
çào citar-se-a simplesmente o tenrmeno respon=  
savel pelos picos. Na curva a. o iunrco pico  
presente, a 120K, i devido a interação das dis  
cordanclas a 71 0  com a rede cristalina. na pré  
sença do hldroginic+ (41. Na curva b observa-se  
uma alteração neste pico • o aparecimento de  
um novo a 260K. Estes dois fatos estao rRlacio  
nados a criação de uma rede de discordancias  
.•m hélice, sendo que o pico a :60K e chamado  
teco r. e e devido a relaxação deste tipo de  
drncordancias (41. A curva c evidencia a insta  
t'tlidade da rede criada desta torna, sendo au=  
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ficiente um aquecimento a 323K para diminuir 

a intensidade do pico y. 

Como o objetivo do trabalho era observar 
e estudar a relaxação responsavel pelo pico y 
na liga Nb-Zr, foi realizada a mesma sequencia 
experimental que deu origem as curvas da fig.2. 
Na fig.3 estão apresentadas as tres curvas cor 
respondentes, ou seja, curva a, apos deforma -

ção de 3% ã temperatura ambiente, curva b,após 
1% a 77K e, curva c, apos recozimento linear a 
323K. A simples comparação dos espectros cor-
respondentes apresentados nas figuras 2 e 3, 
evidencia uma influencia importante devida a 

200 	750  

TEMPERATURA ( 

Figura 3. Espectros do atrito interno em fun-
ção da temperatura obtidos com a li-
ga Nb-Zr submetida a tratamento de  
des9aseificação. a) Após 3% de defor  
maçao em tração a temperatura ambien  
te, b) após 1% de deformação em tor-  
ção a 77K e, c) após recozimento li-
near a 323K.  

adição de zircónio ao nióbio. A diferença jã e  
patente apes a deformação a temperatura ambien  
te. O pico a 120K não aparece na amostra Nb-Zr,  
aparecendo um novo pico a 180K. Como foi cita-
do anteriormente, participam do processo res-
ponsável pelo pico a 120K, discordãncias a 71 0  
e ãtomos de hidrogénio. Como estes defeitos es  
tão presentes na liga, a ausencia da relaxação  
significa que, pelo menos um está blogueado a  
120K ou então, que não existe interaçao entre  
eles. O bloqueio das discordãncias e dificil  
de explicar pois a deformação foi realizada a  
temperatura ambiente e os possíveis bloqueado-
res látomos de O,N,C,Zr, etc) são praticamente  
imoveis a baixa temperatura, não conseguindo  
migrar para as discordáncias. Restaria a posai  
bilidade do hidrogénio não as alcançar devido  
a seu armadilhamento par qualquer dos defeitos  
recém-citados. Esta hipótese e mais plausível  
pois o hidrogénio tem afinidade por defeitos  
puntiformes e a sua relaxação ;  quando no esta-
do combinado, pode ocorrer proximo n temperatu  

ra de 200K, como acontece guando se combina com 
 

o O [8). 0 pico de relaxaçao a 180K, já obser-
vado em trabalho anterior [91. poderia  ter por 
tanto a contribuição do hidrogenio, possivel- 
mente associado a um dos elementos, O,N,C ou Zr 

 Entretanto, como este pico não aparece na amos 
tra de niobio e a concentração de 0, C e N em 
ambas as amostras e muito baixa, o complexo 
responsável pelo pico pode ser devido à combi-
naçao H-Zr. Os tratamentos mecanotermicos sub-
sequentes, deformação de 1% em torção a 77K e  
recozimento linear a 323K, forneceram apes me 
dida, as curvas b e c, respectivamente. Destas 
curvas constata-se que: i) o pico y devido à 
relaxação das discordancias em helice, também 
não aparece; 'ii) existe um pico estreito a 
165K; iii) o fundo de atrito interno no lado 
de baixa temperatura do pico e muito elevado, 
-6 x 10 - ', e iv) o recozimento linear a 373K, 
modifica muito pouco o espectro anterior. Admi 
tindo que o mecanismo responsável pelo pico y,  

atualmente aceito, seja a interação das discor  
dáncias em hélice com a rede cristalina, a au- 
sencia deste pico significa a inexistencia des 
tes defeitos ou o seu completo bloqueio. A pri 
meira hipótese e dificil de explicar pois a dé 
formação plástica especifica cria estes defei- 
tos, como já foi mencionado na segunda secção.. 
Resta o bloqueio gue devera ter a participação 
de átomos de zirconio, único elemento ausente  
no nióbio, metal no qual foi observado o pico 
y, curva b da figura 2. A ünica possibilidade 
dos atomos de zirconio ancorarem as discordãn-
cias seria a sua migração ser favorecida pela 
existencia de vacãncias criadas pela deforma-
ção, que apresentam um estágio de restauração 
a temperatura inferior ã do pico y (101. Esta 
suposição podera ser confirmada por medidas em 
função da amplitude. Quanto ao complexo cujo 
máximo se situa a 165K serio necessárias expe-
riencias sob condições especificas para tentar 
obter informações sobre o seu mecanismo. 

CONCLUSÃO 

1. Foi 	fabricada uma liga de nióbio com apro 
ximadamente 1% em peso de zircónio. Um tra-
tamento de purificação reduziu a niveis de 
alguns ^ppm at a concentração de O,C e N, em 
bora não tenha sido tão eficiente no 	que 
concerne ao hidrogcnio. 

2. Foram obtidos espectros de atrito interno 
em função da temperatura, no intervalo 	de 
temperatura desde 100 ate 323K, com nióbio 
e com a liga Nb-Zr, submetidas a deformação 
especifica para introduzir uma rede de dis-
cordãncias em hélice. 

3. A introdução de zircõnio em nióbio altera a 
mobilidade das discordãncias, tanto das a 
71° como das discordãncias em hélice. Entre 
tanto, a presença de hidrogenio influe 	na 
interação entre o zircõnio e as discordãn - 

 cias, sendo necessaria a sua eliminaçao,por 
meio de tratamento especifico de desidroge - 
nação. 
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SUMMARY  

:nternal ergaction measurements have been 
carried out at .lore frequency (0.6 N.1) with Nb- 
r (-1% wt Zr) samples submitted to a degassing  

'rnatment. Relaxation peaks associated with  

^'terstitiat i.mpurit7:es like 0, C and N, have  

got been observed after this treatment. Nb-Zr  

,;nd niobium samples have been plastically  

"'or-red initially at RT and after at liquid  

►:itrngen temperature in order to create  screw 
cì :s locat ion network. The relaxation peak  

observed in niobium due to the interaction  

between t%!ese dislocations and the lattice has  

not been observed in the Nb-Zr alloy.  
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