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SU\IKRIG - 0 pico y, atribuido a formagao de ''kinks'' duplos (FKD) nas desloca-
gocs em ‘1e11ce foi observado em nidbio de alta pureza. liste pico anarece a
270K (1Hz) e € instavel. Para desenvolvé-lo e estabilizd-lo foram realizados
alguns tratamentos termomecanicos especiais. Estudou-se a evolucao do espec -
tro de atrito interno em fungao destes tratamentos. A rede de deslocacoes em
n€lice criada pela deformagao a baixa temperatura ¢ instavel e se rearranja '
em dois estagios: um estaglo W (180K-240K) e um estagio X (280K-350K).A trans
fomar;ao realizada no estagio W e o efeito do tratamento de estabi ll'raga.o do
pico Y foram observados através de microscopia eletronica de transmissao(*TT).

SUMMARY - The y peak due to tne double kink generation (DKG) along screw
dislocations has been observed in high nurity niobium. This peak appears at
270K (1Hz) and is unstable.Some special thermomechanical treatments have been
realized in order to develop and stabilize this peak. The evolution of the
internal friction spectra has been studied as a fumction 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 vy peak stabilization treatment have been observed by transmission
clectron microscopy.
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1. Introducao

A deformagdo plastica de um solido real € a consequencia macros-
copica do movimento de deslocagoes. A mobilidade destas deslocagdes esta
intimamente ligada a diferentes processos microscopicos. Estes processos
para sobrepujar obstaculos podem ocorrer simultaneamente. Alguns solidos,
devido a caracteristicas especiais de certos defeitos, apresentam alguns
processos que ocorrem quase que de maneira isolada. Este € o caso dos me
tais de transicao de estrutura clbica de corpo centrado (ccc), nos quais
as propriedades particulares das deslocagoes em hélice (1) sao responsa -
veis por um aumento na tensao de cisalhamento critica (TCC) com a diminui
Gao da temperatura (2). A temperatura a partir da qual a TCC se tormna '
atérmica é chamada te mperatura de transigdo (T o A temperatura T. as
deslocagoes em hélice se tornam moveis sob a acao de uma pequena tensdo '
aplicada, através da FKD termicamente ativada. Durante a medida de atri-
to interno tal FKD nas deslocagobes em hélice € responsavel por um fenome-
no de relaxagao chamado pico y. Este pico e suas caracteristicas de rela-
xacao foram recentemente estudadas extensivamente em diferentes metais *
ccc (3-6). A instabilidade deste pico esta relacionada ao rearranjo da

rede de deslocagoes em hélice, que € o assunto deste estudo.

2. Atrito Intemo

2.1. Preparagao das amostras

As amostras de nicbio procedentes da Materials Research Co. tem
100 ppm at de Ta como impureza metalica principal e 400 npm at de impure-
zas intersticiais (H,0, C e N). A purificagao destas amostras consistiu '
num tratamento de descarbonetagac (3 horas a 2173K sob pressao de 1070
Torr de oxigenio) seguida de um recozimento a alta temperatura (3 horas a
2500K a pressao de 7 x 10_10 Torr). Apos estes tratamentos a concentragao
de atomos intersticiais deve ser cerca de 100 ppm at (3).

2.2. Experiencia

As medidas de atrito interno e da frequencia foram realizadas num
péndulo de torgao invertido, a frequéncias de 0,7 e 1,3 Hz e num interva-
lo de temperatura de 77K a 347K. A amplitude de deformacdo maxima na su
perficie da amostra foi 10% e a velocidade de aquecimento foi de 1°/min.

2.3. Resultados

2.3.1. Picos v, )




157

0 pico y associado a FKD termicamente ativada nas deslocagbes
em hélice foi observado recentemente em nidbio (3). Lle aparece a 270K a
baixa frequencia (1Hz) em acordo com as observagbes de deformagao plasti
ca (TC = 230K) .

Um estudo sistematico 'do efeito da amplitude e da temperatura de
deformagao mostrou as condigoes de deformagao Otimas para observar uma re-
laxacao importante. Elas s@o: 160K < T, o < 200K e €, = 5%.

0 pico y geralmente se recoze num intervalo de temperatura situa
do proximo a temperatura do seu maximo. Afim de estahilizar a rede de des-
locagdes foi realizado um tratamento termomecanico especial. Este tratamen
to consistiu numa prédeformacdo de 3% em tracdo a temperatura ambiente, se
guida de uma série (cerca de 15) de deformagoes sucessivas de 5% em torgao
a 200K com recozimentos lineares intercalados até a temperatura ambiente ,
sendo que os Ultimos cinco foram até 347K.

As caracteristicas de relaxagdo do pico foram entao determina -
das: E = (0,61 + 0,02)eV, 1~ = 1071
um pico de Debye simples.

seg e ele ¢ 1,3 vezes mais largo que

Os picos a; e ay, foram observados a 150K e 120K, respectiva -
mente, a 1,3Hz. E geralmente aceito que estes picos sejam devidos a inte-
ragao do hidrogenio com deslocagdes (7).

2.3.2. Influencia da temperatura de deformacao

Afim de colocar em evidéncia a influencia da temperatura de de-
formagdo no espectro de atrito interno, foram escolhidas duas temperatu -
ras de deformagao, abaixo e acima de T.. Na figura 1 estao apresentadas '
as curvas do atrito interno em fungao da temperatura de medida corres -

f=1,3 Hz .
30 a) Apos desgasificacgao.

o & v b) Apés deformagao de 3% em tra-

20t cao a T, ..

c) Apos deformagao de 1% em tor-
1.0 cao a 160K.
00 h . T(K)

100 200 300
Fig. 1 - Espectros de atrito interno em fungao da temperatura obtidos com
amostras desgasificadas e submetidas aos trataféntos indicados.
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a) Apos deformagio de 1% a
160K.
b) Ap@s recozimento linear a
200K.
¢) Apoés recozimento linear a
240K.
d) Apds recozimento linear a
T(K) 260K.

Fig.2 - Espectros de atrito intemo em fungao da temperatura obtidos com
uma amostra desgasificada e submetida aos tratamentos indicados.

g'io® o0 200 250
T(K)
10
50 . f=0,7Hz
£r .10° Y

a) Apos deformagao de 5%
a 200K.

b) Apos recozimento line
ar a 347K.

ol | 11
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|
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Fig.3 - Espectros de atrito intemno em fungao da temperatura obtidos com
uma amostra defomada a Ta.mb e, em seguida, submetida ao trata -
mento de estabilizag@o do pico v (paragrafo 2.3.1.). A figura in
serida mostra o estagio de fluéncia (e, = deformagao em torgao
medida na superficie da amostra) que acompanha sempre o estagio W.

influéncia do estdgio W enquanto que o estagio X induz a transigdo da '

curva a para a curva b. A figura inserida mostra o estagio de fluéncia '

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

2.3.4. Conclusao
Em relagio aos tratamentos termomecanicos estas experiéncias mos
traram que os picos a, e y evoluem de maneira semelhante, mesmo quando o



169

pondentes aos diferentes tratamentos indicados na figura. A diferenca fun
damental € que a deformagdo a bhaixa temperatura desenvolve principalmente
0s picos a, e y (curva c), enquanto que a deformagao a temperatura amnbien
te ¢ responsavel pelo pico a;. Parece clara a participagdo das desloca -
goes em hélice nas relaxagdes a,evye das deslocacdes 71° no pico ay (3.
No que conceme a interpretagao destes picos, algumas observagoes recen -
tes sdo significativas. Ritchie et al. (4) em ferro-a e Maul et al. (7)
em niobio observaram picos de atrito interno a 30K(0,5Hz) e 70K(1KHz) ,res
pectivamente. Estes picos foram interpretados como sendo devidos a FKD '
nas deslocagdes 71°. Além disso, Ritchie et al. (4) observaram uma varia-
¢ao da frequéncia a 4K que € associada a migracao de ''kinks" geométricos.
A conexdo entre a influencia do hidrogenio nos picos a € ay, e estas Gl
timas interpretagoes levou-nos a seguinte conclusao: o hidrogénio intera-
ge com a FKD nas.deslocagﬁes 71° no processo responsavel pelo pico a, e
com a migragdo dos "kinks' geométricos nas deslocacoes em hélice no pro -
cesso responsavel pelo pico a,. O pico y € devido @ FKD termicamente ati-
vada nas deslocagoes em hélice (3).

2.3.3. Estagios de recuperagao

A diferenga de mobilidade entre as deslocagoes 71° e as desloca -
goes em hélice nos metais ccc favorece o estudo da cvolugao do espectro '
de atrito intemo em fungao dos tratamentos de recozimento. Como foi men
cionado, as deslocagoes em hélice tornam-se moveis sob a agao de uma ten-
sao aplicada baixa a temperatura proxima de Tc, enquanto que as desloca '
goes 71° apresentam essa mobilidade a temperaturas bem mais baixas (~40K).
Fntao € interessante introduzir deslocagoes em hélice no seu estado ''con-
gelado" (Tdef < TC) e seguir sua evolugao com recozimentos a temperaturas
proximas a Tc' Os recozimentos lineares realizados entre 180K e 350K mos
traram dois estagiosde recuperagdo, isto €, dois intervalos de temperatu-
ra de recozimento nos quais o espectro de atrito interno muda: estagio W
(180K-240K) e estagio X (280K-350K). Na figura 2 estdo apresentados os re
sultados obtidos comuma amostra desgasificada deformada 1% em torgdo a
160K (curva a) e, em seguida, submetida aos recozimentos lineares indica-
dos na figura. As flechas sob as curvas indicam a posigao e evolugao dos
picos a5 e q durante o estagio W. A curva a da figura 3 foi obtida com
uma amostra desgasificada submetida ao tratamento de estabilizagao do pi-
o v, (paragrafo 2.3.1.) e, em seguida, deformada 5% em torcao a 200K. A
curva b foi obtida apds um recozimento linear a 347K, temperatura corres-
pondente ao estagio X. Estdao mostrados os intervalos de pemperatura cor -

respondentes aos estagios W e X. As curvas tracejadas a' e a'’ mostram a
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pico o apresenta uma evolucdo oposta, em amostras prédeformadas 2 tem
peratura ambiente. Parece entao que existe uma conexdo entre os trés pi-
cos e sua evolugao.

Dois fenomenos diferentes podem ser responsaveis pela existéncia
de dois estagios de recuperagao e, como consequéncia, pela eliminagao do
pico y . O primeiro pode ser um rearranjo da rede de deslocagoes em héli-
ce e o segundo, um ancoramento destas deslocagoes por defeitos pontuais '
intrinsecos criados também pela deformagao a baixa temperatura. Acredita-
mos que 0 rearranjo seja o processo mais provavel porque o ancoramento '
das deslocagdes nao pode ser responsavel por: a) o estagio de fluencia '
que ocorre simultaneamente com o estagio W, e que € devido a um movimento
de deslocagoes,e b) o aumento da amplitude do pico a; com recozimentos no
intervalo de temperatura correspondente ao estagio X. Um rearranjo de
deslocagoes em hélice pode ser uma aniquilag@o de deslocagoes em hélice '
ou uma mudanga narede destas deslocagbes com a perda do carater em hélice

(8). Tentaremos responder a esta questdo através das observagoes de MET.

3. Microscopia Eletronica

3.1. Objetivo

0 objetivo principal das observagoes de MET era a verificacac da
interpretacao do estagioW: aniquilagao parcial da rede de deslocagdes em
hélice. As medidas de atrito interno com amostras tratadas de forma parti
cular (paragrafo 2.3.1.) mostram uma estabilidade da rede de deslocacdes
em hélice (figura 3, curva b). O segundo cbjetivo das observagoes de MET
era verificar esta estabilidade.

3.2. Preparagao das amostras
Amostras cilindricas (¢ = 3mm, 1=50mm) foram desgasificadas por

aquecimento induzido magneticamente em condigoes de vacuo mencionadas na
segd@o 2.1.. As amostras (A) foram preparadas apds este tratamento de puri
ficagao, enquanto que as amostras (B) foram submetidas ao tratamento de
estabilizagao do pico y (paragrafo 2.3.1.). Apds o corte por eletroerosao
obtivemos algumas placas (7 x 3 x 0,2nm”) apresentando normal <110> a su-
perficie. Apds o tratamento de afinamento a espessura das amostras era de
cerca de 1500 a 2000 8 numa regiao situada de 3 a & um do buraco.

3.3. Resultados e discussao

A experiéncia consistiu na criagao de uma rede de deslocagdes a-
través da deformagao 'in situ" a baixa temperatura no microscopio eletro-
nico e na observagao de sua evolugao 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 deslocagbes a 40K apds duas séries (deformagdo a 40K
seguida de recozimento linear a 245K). A aplicacdo de uma forca crescen-
te até 1,4N cria arede de deslocagoes em hélice mostrada na figura 4b.

Durante o aquecimento realizado a velocidade de 1%/min, uma forgca peque-
nc constante (F=0,IN) foi aplicada a amostra afim de manté-la plana. As

T=40K T=40K
F=01N F=01N
created by F=14 N

T=192K T=222K
F=01 N F=01 N

Fig. 4 - Arranjos de deslocagdes observados durante as experiéncias de
deformacao "in situ" a baixa temperatura no microscénio ele -
tronico.

figuras 4c e 4d mostram a rede de deslocagoes observada a temperaturas
no intervalo de temperatura correspondente ao estagio W. Podemos notar
que as longas deslocagoes em hélice, criadas pela deformagio & baixa
temperatura, desapareceram. No filme observamos que algumas das desloca
coes em hélice nao sao eliminadas pelo recozimento linear a 245K. Acre-
ditamos que estas deslocacoes sejam responsaveis pelo pico .

A figura 5 mostra a rede de deslocagoes existente a 270K numa
amostra submetida ac tratamento de estabilizagao do pico v. Podemos ob
servar uma rede de deslocagoes composta por deslocacdes medias e longas

ancorados em alguns aglomerados de deslocagoes.
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Fig.5 - Arranjo de deslocagoes de uma amostra submetida ac tratamento de
estabilizagao do pico y (paragrafo 2.3.1.) observado no microsco
pio eletronico a 270K.

As observagoes de MET mostraram que: a) algumas deslocagbes em hélice
criadas pela deformagao a baixa temperatura desaparecem no intervalo de
temperatura correspondente ao estagio W e, b) existe a 270K uma rede de
deslocagdes estavel que contem algumas deslocacdes em hélice. Pode  ser
excluida a possibilidade de ancoramento, mas € muito dificil definir o
processo de rearranjo.

4. Conclusao

Os resultados de atrito interno que foram confirmados por obser
vagoes de MET sao: a) oestagio de recuperagac W corresponde a um rear -
ranjo da rede de deslocagoes em hélice e, b) o tratamento termomecanico '
que consiste numa série de deformagoes (cerca de 15) a baixa temperatura
(200K) intercaladas por recozimentos lineares a temperatura ambiente,sen
do os cinco Ultimos até 347K, é eficiente para estabilizar a rede de des
locagdes em hélice.
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