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SUMXRIO - O pico y, atribuido ã formação de "kinks" duplos (FKD) nas desloca-
ções em hélice, foi observado em ni6bio de alta pureza. Este pico aparece a 
270K (1Hz) e é instável. Para desenvolvé-lo e estabilizã-lo foram realizados 
alguns tratamentos termomecãnicos especiais. Estudou-se a evolução do espec - 
tro de atrito interno em função destes tratamentos. A rede de deslocações em 
- • aelice criada pela deformação a baixa temperatura instãvel e se rearranja ' 

em dois estãgios: um estágio W (180K-240K) e um estãgio X (280K-350K).A trans 
formação realizada no estagio W e o efeito do tratauento de estabilização (15 
pico Y foram observados através de microscopia eletr6nica de transmissao(=). 

SUMMARY - The y peak due to tne double kink generation (DKG) along screw 
dislocations has been observed in high purity niobium. This peak appears at 
270K (1Hz) and is unstable.Some special thermemechanical treatments have been 
realized in order to develop and stabilize this peak. The evolution of the 
internal friction spectra has been studied as a function of these treatments. 
The screw dislocations network created by low temperature deformation is 
unstable and rearranges in two stages: a W stage (180K-240K) and a X stage 
(280K-350K). The transformation accomplished in the W stage and the effect 
of the y peak stabilization treatment have been observed by transmission 
electron microscopy. 
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1. Introdução 

A deformação plástica de um s6lido real é a consequência macros-

c6pica do movimento de deslocações. A mobilidade destas deslocações estã 

intimamente ligada a diferentes processos microscOpicos. Estes processos 

para sobrepujar obstáculos podem ocorre'Y simultaneamente. Alguns sõlidos, 

devido a características especiais de certos defeitos, apresentam alguns 

processos que ocorrem quase que de maneira isolada. Este é o caso dos me 

tais de transição de estrutura cGbica de corpo centrado (ccc), nos quais 

as propriedades particulares das deslocações em hélice (1) são responsã - 

veis por um aumento na tensão de cisalhamento critica (TCC) com a diminui 

ção da temperatura (2). A temperatura a partir da qual a TCC se torna 	' 

atérmáca é chamada te mperatura de transição (Tc). A temperatura Tc 	as 

deslocações em hélice se tornam móveis sob a ação de uma pequena tensão ' 

aplicada, através da FKD termácamente ativada. Durante a medida de atri-

to interno tal FKD nas deslocações em hélice é responsãvel por um fenôme-

no de relaxação chamado pico y. Este pico e suas características de rela-

xação foram recentemente estudadas extensivamente em diferentes metais ' 

ccc (3-6). A instabilidade deste pico está relacionada ao rearranjo da 

rede de deslocações em hélice, que é o assunto deste estudo. 

2. Atrito Interno  

2.1. Preparação das amostras  

As amostras de ni6bio procedentes da Materiais Research Co. tem 

100 ppm at de Ta como impureza metãlica principal e 400 ppm at de impure-

zas intersticiais 01,0, C e N). A purificação destas amostras consistiu ' 

num tratamento de descarbonetação (3 horas a 2173K sob pressão de 10-6 ' 

Tory de oxigênio) seguida de um recozimento a alta temperatura (3 horas a 

2500K ã pressão de 7 x 10-1° Tory). Após estes tratamentos a concentração 

de ãtomos intersticiais deve ser cerca de 100 ppm at (3). 

2.2. Experiência  

As medidas de atrito interno e da frequência foram realizadas num 

pêndulo de torção invertido, a frequências de 0,7 e 1,3 Hz e num interva-

lo de temperatura de 77K a 347K. A amplitude de deformação máxima na su 

perficie da amostra foi 10-6 e a velocidade de aquecimento foi de 1°/min. 

2.3. Resultados  

2.3.1. Picos y, ai  e a2 
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O pico y associado FKD termicamente ativada nas deslocações 

em hélice foi observado recentemente em ni6bio (3). Ele aparece a 270K a 

baixa frequência (1Hz) em acordo com as observações de deformação plasti 

ca (Tc = 230K). 

Um estudo sistemãtico do efeito da amplitude e da temperatura de 

deformação mostrou as condições de deformação &imas para observar uma re-

laxação importante. Elas são: 160K < Tdef < 200K e cdef = 5%. 

0 pico y geralmente se recoze num intervalo de temperatura situa 

do pr6ximo ã temperatura do seu mãximo. Afim de estabilizar a rede de des-

locações foi realizado um tratamento termomecanico especial. Este tratamen 

to consistiu numa prédeformação de 3% em tração ã temperatura ambiente, se 

guida de uma série (cerca de 15) de deformações sucessivas de 5% em torção 

a 200K com recozimentos lineares intercalados até ã temperatura ambiente , 

sendo que os últimos cinco foram até 347K. 

As características de relaxação do pico foram então determina - 

das: E = (0,61 ± 0,02)eV, e 10 -12 seg e ele é 1,3 vezes mais largo que 

um pico de Debye simples. 

Os picos ai e a2, foram observados a 150K e 120K, respectiva - 

mente, a 1,3Hz. E geralmente aceito que estes picos sejam devidos inte-

ração do hidrogênio com deslocações (7). 

2.3.2. Influência da temperatura de deformação  

Afim de colocar em evidência a influência da temperatura de de-

formação no espectro de atrito interno, foram escolhidas duas temperatu - 

ras de deformação, abaixo e acima de Tc. Na figura 1 estão apresentadas ' 

as curvas do atrito interno effi função da temperatura de medida corres - 

1 Ti .103 

a) Ap6s desgasificação. 

b) Ap6s deformação de 3% em tra-

ção ã Tala). 

c) Apés deformação de 1% em tor-

ção a 160K. 
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Fig. 1 - Espectros de atrito interno em função da temperatura obtidos com 

amostras desgasificadas e submetidas aos tratafilèntos indicados. 
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a) Apés deformação de 1% a 
160K. 

:)) ApOs recozimento linear a 

200K. 

c) ApOs recozimento linear a 

240K. 

d) ApOs recozimento linear a 

260K. 

Fig.2 - Espectros de atrito interno em função da temperatura obtidos com 

uma amostra desgasificada e submetida aos tratamentos indicados. 

a) ApOs deformação de 5% 

a 200K. 

b) Apcis recozimento line 

ar a 347K. 

Fig.3 - Espectros de atrito interno em função da temperatura obtidos com 

uma amostra deformada ã T 	e em seguida, submetida ao trata - amb ' 
mento de estabilização do pico y (parágrafo 2.3.1.). A figura in 

serida mostra o estágio de fluência (er = deformação em torção 

medida na superfície da amostra) que acompanha sempre o estágio W. 

influência do estágio W enquanto que o estágio X induz a transição da ' 

curva a para a curva. b. A figura inserida mostra o estágio de fluência ' 

que tem lugar simultaneamente com o estágio W (curva c). 

2.3.4. Conclusão  
Em relação aos tratamentos termairecãnicos estas experiências mos 

traram que os picos a2 e y evoluem de maneira semelhante, mesmo quando o 
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pondentes aos diferentes tratamentos indicados na figura. A diferença fun 

damental é que a deformação a baixa temperatura desenvolve principalmente 

os picos a2 e y (curva c), enquanto que a deformação à temperatura ambien 

te é responsável pelo pico ar Parece clara a participação das desloca - 

ções em hélice nas relaxações a2 e y e das deslocações 71° no pico a, (3). 

No que concerne à interpretação destes picos, algumas observações recen - 

tes são significativas. Ritchie et al. (4) em ferro-a e Mául et al. (7) 

em ni6bio observaram picos de atrito interno a 30K(0,5Hz) e 70K(1MAz),res 

pectivamente. Estes picos foram interpretados como sendo devidos à FKD ' 

nas deslocações 71°. Alem disso, Ritchie et al. (4) observaram uma varia-

ção da frequência a 4K que é associada à migração de "kinks" geométricos. 

A conexão entre a influência do hidrogênio nos picos a1 e a2' e estas Cal 

timas interpretações levou-nos à seguinte conclusão: o hidrogênio intera-

ge oom a FKD nas deslocações 71° no processo responsável pelo pico ai e 

com a migração dos "kinks" geométricos nas deslocações em hélice no pro - 

cesso responsável pelo pico a2, O pico y é devido à FKD termicamente ati-

vada nas deslocações em hélice (3). 

2.3.3. Estágios de recuperação  

A diferença de mobilidade entre as deslocações 71° e. as desloca - 

ções em hélice nos ffetais ccc favorece o estudo da evolução do espectro ' 

de atrito interno em função dos tratamentos de recozimento. Como foi men 

cionado, as deslocações em hélice tornam-se mOveis sob a ação de uma ten-

são aplicada baixa atemperatura prOxima de Tc, enquanto que as desloca ' 

ções 71° apresentam essa mobilidade a temperaturas bem mais baixas (-40K). 

Então é interessante introduzir deslocações em hélice no seu estado -con- 

gelado" 	Tc) e seguir sua evolução com recozimentos a temperaturas Crdef 
prOximas a Tc . Os recozimentos lineares realizados entre 180K e 350K mos 

traram dois estágiosde recuperação, isto é, dois intervalos de temperatu-

ra de recozimento nos quais o espectro de atrito interno muda: estágio 

(180K-240K) e estágio X (280K-350K). Na figura 2 estão apresentados os re 

sultados obtidos comuma amostra desgasificada deformada 1% em torção a 

160K (curva a) e, em seguida, submetida aos recozimentos lineares indica-

dos na figura. .As flechas sob as curvas indicam a posição e evolução dos 

picos a2 e ai durante o estágio W. A curva a da figura 3 foi obtida com 

uma amostra desgasificada submetida ao tratamento de estabilização do pi-

co y, (parágrafo 2.3.1.) e, em seguida, deformada 5% em torção a 200K. A 

curva b foi obtida apOs um recozimento linear a 347K, temperatura corres-

pondente ao estágio X. Estão mostrados os intervalos de li:emperatura cor - 

respondentes aos estágios W e X. As curvas tracejadas a' e a" mostram a 
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pico ai apresenta uma evolução oposta, em amostras prgdeformadas ã tem 

peratura ambiente. Parece então que existe uma conexão entre os três pi-

cos e sua evolução. 

Dois fenOmenos diferentes podem ser responsáveis pela existência 

de dois estágios de recuperação e, como consequência, pela eliminação do 

pico y . 0 primeiro pode ser um rearranjo da rede de deslocações em héli-

ce e o segundo, um ancoramento destas deslocações por defeitos pontuais ' 

intrínsecos criados também pela deformação a baiXa temperatura. Acredita-

mos que o rearranjo seja o processo mais provável porque o ancoramento ' 

das deslocações não pode ser responsável por: a) o estágio de fluência ' 

que ocorre simultaneamente com o estágio W, e que é devido a um movimento 

de deslocações,e b) o aumento da amplitude do pico ai com recozimentos no 

intervalo de temperatura correspondente ao estágio X. Um rearranjo de 

deslocações em hélice pode ser uma aniquilação de deslocações em hélice ' 

ou uma mudança narede destas deslocações com a perda do carãter em hélice 

(8). Tentaremos responder a esta questão através das observações de MET. 

3. Microscopia Eletranica  

3.1. Cb.etivo 

O objetivo principal das observações de MET era a verificaçk da 

interpretação do estágioW: aniquilação parcial da rede de deslocações em 

hélice. As Tredidas de atrito interno com amostras tratadas de forma parti 

cular eparágrafo 2.3.1.) mostram uma estabilidade da rede de deslocações 

em hélice (figura 3, curva b). 0 segundo objetivo das observações de MET 

era verificar esta estabilidade. 

3.2. Preparação das amostras  

Amostras cilíndricas (0 = 3imm, 1=50mm) foram desgasificadas por 

aquecimento induzido magneticamente em condições de vácuo mencionadas na 

seção 2.1.. As amostras (A) foram preparadas ap5s este tratamento de puri 

ficação, enquanto que as amostras (B) foram submetidas ao tratamento de 

estabilização do pico y (parágrafo 2.3.1.). Ap5s o corte por eletroerosão 

obtivemos algumas placas (7 x 3 x 0,2mm3) apresentando normal <110> à su-

perfície. Ap6s o tratamento de afinamento a espessura das amostras era de 

cerca de 1500 a 2000 R numa região situada de 3 a 6 um do buraco. 

3.3. Resultados e discussão  

A experiência consistiu na criação de uma rede de deslocações a-

través da deformação "in situ" a baixa temperatura no microscOpio eletrõ-

nico e na observação de sua evolução durante o aquecimento. A figura 4 
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mostra quatro fotografias que foram tiradas de um filme que apresenta 

mais detalhes. Esta sequencia foi escolhida entre 40K e 222K. A figura 

4a mostra a rede de deslocações a 40K apOs duas séries (deformação a 40K 

seguida de recozimento linear a 245K). A aplicação de uma força crescen-

te até 1,4N cria arede de deslocações em hélice mostrada na figura 4b. 

Durante o aquecimentó realizado a velocidade de 1°/min, uma força peque-

11:. constante (F=0,1N) foi aplicada a amostra afim de mante-la plana. As 

T=192K 
	

T.222K 

F=0,1 N 
	

N 

Fig. 4 - Arranjos de deslocações observados durante as experi5ncias de 

deformação "in situ" a baixa temperatura no microscOpio ele - 

ti-arda). 

figuras 4c e 4d mostram a rede de deslocações observada a temperaturas 

no intervalo de temperatura correspondente ao estãgio W. Podemos notar 

que as longas deslocações em hélice, criadas pela deformação L, baixa 

temperatura, desapareceram. No filme observamos que algumas das desloca 

ções em hélice não são elimánadas pelo recozimento linear a 245K. Acre-

ditamos que estas deslocações sejam responsãveis pelo pico y. 

A figura 5 mostra a rede de deslocações existente a 270K numa 

amostra submetida ac tratamento de estabilização do pico y. Podemos ob 

servar uma rede de deslocações composta por deslocações médias e longas 

ancorados em alguns aglomerados de deslocaçOes. 
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Fig.5 - Arranjo de deslocações de uma amostra submetida ao tratamento de 

estabilização do pico y (parágrafo 2.3.1.) observado no microsc6 

pio eletrOnico a 270K. 

As observações de MET mostraram que:,a) algumas deslocações em hélice 

criadas pela deformação a baixa temperatura desaparecem no intervalo de 

temperatura correspondente ao estágio W e, b) existe a 270K uma rede de 

deslocações estável que contem algumas deslocações em hélice. Pode ser 

excluída a possibilidade de ancoramento, mas é muito difícil definir o 

processo de rearranjo. 

4. Conclusão 

Os resultados de atrito interno que foram confirmados por obser 

vaçOes de MET são: a) o es tágio de recuperação W corresponde a um rear - 

ranjo da redededeslocações em hélice e, b) o tratamento termomecãnico ' 

que consiste numa série de deformações (cerca de 15) a baixa temperatura 

(200K) intercaladas por recozimentos lineares ã temperatura ambiente,sen 

do os cinco últimos até 347K, é eficiente para estabilizar a rede de des 

locações em hélice. 
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