
UNIVERSIDADE DE SAO PAULO
, I _

INSTITUTO DE FISICA E QUIMICA DE SAO CARLOS
, "

DEPARTAMENTODE FISICA E CIENCIA DOS MATERIAlS

RELAXA<;c5ES ANELAsTI CAS DEVI DO A
REORIENTA<;Ao INDUZIDA POR TENSAo

DE DEFEI TOS PONTUAI S EM NI 6BI 0 E
TANTALO•.

ROSA MARIA FERNANDESSCALVI

SAO CARLOS

1993

SI:RVI<;:O DE BlllLIOTECt\ l ii..tfOKi'l.f\<;:AO - IFQSC
FrS leA



Fone (0162) 72-6222
Fax (0162) 72-2218

Av. Dr. Carlos Botelho, 146
~EMBRDS DC CDMISS~G J~L6AJOFA DA D]SSEF7A~~C DE ~ES7RADO DE ROSA "ARIA FERNANDES C9U~~ostal 369
APRESENTADi\ AD INSTITUTO [It F!SEA E iK'JI',IC;' DE S~O CA~i.OS. DA UNjJ~ERSjDADE DE 5~O FAR~ t5fi60.970 - Sao Carlos - S:
0:,1 li)j P93 Brasil

___r&:

SERVIGO DEB I [l Lj'0TEC~"l'it~Tc;:,'::7;\'~A"o-:-I r 0 s r: I
FfSICA



Ao orien~ador e amigo Pro~g. Dr. Carlos Rober~o Grandini.
pelo apoio e dedica9ao desde 0 in1cio des~e ~rabalho.

Ao Pro~g Dr. Jos~ Alber~o Rodrigues Jordao.
orien~a9ao des~e ~rabalho.

experimen~ais. ao Pro~g. Dr. Madan Mohan Shukla pela colabora9ao na
par~e ~e6rica e a ~odos os docen~es e ~uncionArios do Dep~g. de F1sica
da UNESP - campus de Bauru.

Quero agradecer ainda. de ~orma especial. aos meus pais
Wal~er e Irene. aos meus irmaos Wagner. Wolmer e Lydia e ~s minhas
amigas Val~ria Maria San~'Anna e Elisabe~e A. Andrello Rubo que sempre
es~iveram presen~es com ~odo seu incen~ivo e apoio.



pAgina
LISTA DE TABELAS. .............................................. i
LISTA DE FI GURAS. .............................................. ii
RESUMO. ........................................................ vi i i
ABSTRACT. ...................................................... i x

CAPiTULO II - 0 MODELO ANELAsTICo......................... .... 04
2.1-Modelo Mec~nico Para Um Unico Processo de

ReI axac;:Ao................................... 05
2.2-Espec~ro de Relaxac;:Ao.. 14
a.3-Teoria do Dipolo EIAs~ico. 16

CAPi TULO III - MEDI DAS DE ATRI TO INTERNO E FREQ~NCI A EM
AMOSTRAS DE NIOBI 0 E TANTALO.
3.1-In~roduc;:Ao.................................. 23
3.2-Preparac;:Ao das Amos~ras................ ..... 23
3.3-Medidas de A~ri~o In~erno e Frequ6ncia...... 24

CAPi TULO IV - RESULTADOS E ANALI SES
4.1-In~roduc;:~o................................... 30
4.2-A~ri~o In~erno. .............................. 30
4.3-Frequ.ncia. .................................. 50

AU Implan~ac;:&odo Labora~6rio .
B) M~~odo das Sub~rac;:~esSucessivas e M~~odo do

Tempo de Relaxac;:ao .



TABELA IV.1 - Par~metros de relaxa~&o do processo Nb-O obtidos
para a amostra de ni6bio 36

TABELA IV.2 - Par&metros de relaxa~&o do processo Nb-N obtidos
para a amostra de ni6bio policristalino 37

TABELA IV.3 Par~metros de relaxa~~o do processo Ta-O obtidos
para a amostra de t~ntalo monocristalino. ......... 41

TABELA IV.4 - Par~metros de relaxa~~o obtidos para as amostras
de ni6bio policristalino e ni6bio monocristalino.
T.R. - Tempo de Relaxa~~o. S.S. - Subtra~~s
Sucessi vas. ....................................... 48

TABELA IV.5 - Par~metros de relaxa~&o obtidos para a amostra de
t~ntalo monocristalino. T.R. - Tempo de Relaxa~&o
S.S. - Subtra~~es Sucessivas 48

TABELA IV.6 Par~metros de relaxa~&o para 0 processo Nb-O
obtidos atrav~s de medidas de ~requ6ncia 54

SlRVI<;:O DE BIBLluTECA E INFORMA<;:AO - IFOSC
FISICA



FIGURA 2.1.2 - Comportamento no tempo no modelo dos tr6s
parA-metros....................................... 06

FIGURA 2.1.3 - Comportamento da amplitude de vibra~&o durante
decai mento livre.. ............................... 08

FIGURA 2.1.4 Diagrama vetorial da quantidade complexa J-Cw)... 11

FIGURA 2.1.5 - J e J como f"un~&odo log(w-r) para um CInico
j, 2

processo de relaxa~&o 12

FIGURA 2.2.1 - Representa~&o de um espectro de relaxa~&o para
um s61ido anel,"stico............................. 15

FIGURA 2.3.1 - 0 elips6ide de def"orma~&o de um tensor A para
uma orienta~&o particular do def"eito no cristal.. 18

FIGURA 3.3.1 - P6ndulo de Tor~&o utilizado para medidas de
Atrito Interno e Frequ6ncia 24

FIGURA 4.2.1 - Atrito Interno como f"un~&o da temperatura para
a amostra de ni6bio policristalino sem
tratamento t~rmico. medida com f"requ6ncia em
torno de 0.8 Hz. ................................. 31

SI:RViC;:O DE 8IULJOHCA. E li,iFORMAc;:AO - IFQSC

FlSICA



FIGURA 4.2.2 - Espec~ros de relaxay~o anel~s~ica para a
amos~ra de ni6bio policris~alino medida com
~requ6ncias em ~orno de 0.0. 1.6. 1.7 e 2.1 Hz
ap6s 0 ~ra~amen~o ~"rmico 32

FIGURA 4.2.3 - Decomposiy~o em picos de Debye para a amos~ra
de ni6bio policris~alino con~endo 0.13 ~~~

oxig.nio e 0.015 ~_~ ni~rog6nio. medida com
~requ6ncia em ~orno de 0.9 Hz 34

FIGURA 4.2.4 - Decomposiy~o em picos de Debye para a amos~ra
de ni6bio policris~alino con~endo 0.13 ~~~
oxig6nio e 0.015 ~_~ ni~rog6nio. medida com
~requ6ncia em ~orno de 1.6 Hz 34

FIGURA 4.2.5 - Decomposiy~o em picos de DebYe para a amos~ra
de ni6bio policris~alino con~endo 0.13 ~~~
oxig6nio e 0.015 ~~~ ni~rog6nio. medida com
~requ.ncia em ~orno de 1.7 Hz 35

FIGURA 4.2.6 - Decomposiy~o em picos de Debye para a amos~ra
de ni6bio policris~alino con~endo 0.13 ~~~
oxig6nio e 0.015 ~~~ ni~rog6nio. medida com
~requ6ncia em ~orno de 2.1 Hz 35

- Espec~ros
amos~ra de
~requ6ncias

de relaxay~o anel~s~ica para a
ni6bio monocris~alino medida com

em ~orno de 1.0. 1.9 e 3.5 Hz .

FIGURA 4.2.8 An~lise de um ~nico pico de Debye para a
amos~ra de ni6bio monocris~alino con~endo
0.044 %a~ oxig6nio. medida com ~requ6ncia em
~orno de 1.0 Hz. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .. 38

FIGURA 4.2.9 - An~lise de um ~nico pico de DebYe para a
amos~ra de ni6bio monocris~alino con~endo
0.044 ~~~ oxig6nio. medida com ~requ6ncia em
~orno de 1.9 Hz... . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 39

FIGURA 4.2.10 - An~lise de um 6nico pico de Debye para a
amos~ra de ni6bio monocris~alino con~endo
0.044 ~~~ oxig6nio. medida com ~requ6ncia em
~orno de 3.5 Hz " 30



FIGURA 4.2.11 - Espectros de relaxa~&o anel~stica para a
amostra de t&ntalo monocristalino medida com
~requ6ncias em torno de 1.3 e 2.7 Hz 40

FIGURA 4.2.12 - An~lise de
amostra
O.026 ~.a.t

0.026 ~.a.t de oxig6nio. medida com ~requ6ncia em
t.orno de 2.7 Hz...... ........................... 42

FIGURA 4.2.14 - Curva de InCT) a partir de medidas de at.rit.o
int.erno para a amost.ra de ni6bio policrist.alino
cont.endo
nit.rog6nio.

0.13 ~.a.t.oxig6nio
medida com ~requ6ncia

e O. 01 8 ~.at.

em t.orno de

int.erno para a amost.ra de ni6bio policrist.alino
contendo 0.13 ~.a.t.oxig6nio e 0.018 ~.a.t.
nit.rog6nio. medida com ~requ6ncia em torno de
1.6 Hz.......................................... 44

int.erno para a amost.ra de ni6bio policristalino
cont.endo 0.13 ~.a.t. oxig6nio e 0.018 ~.at.
nit.rog6nio. medida com ~requ6ncia em t.orno de
1. 7 Hz.......................................... 44

FIGURA 4.2.17 - Cur va de InCT) a partir de medidas de at.rito
interno para a amostra de ni6bio policrist.alino
cont.endo 0.13 ~.a.t.oxig6ni0 e 0.018 ~.at.
nit.rog6nio. medida com ~requ.ncia em t.orno de

interno para a amost.ra de ni6bio monocristalino
cont.endo 0.044 ~.at. oxig6nio. medida com
~requ6ncia em t.orno de 1.0 Hz 46



FIGURA 4.2.19 - Curva de InCT) a partir de medidas de atrito
interno para a amostra de ni6bio monocristalino
contendo 0.044 y~t oxig6nio. medida com
frequ~ncia em torno de 1.9 Hz 46

FIGURA 4.2.20 - Curva de InCT) a partir de medidas de atrito
interno para a amostra de ni6bio monocristalino
contendo 0.044 Y~t oxig6nio. medida com
frequ~ncia em torno de 3.5 Hz 47

FIGURA 4.2.21 - Curva de InCT) a partir de medidas de atrito
interno para a amostra de t~ntalo
monocristalino contendo 0.026 Y~t oxig6nio
medida com frequ~ncia em torno de 1.3 Hz 49

FIGURA 4.2.22 - Curva de InCT) a partir de medidas de atrito
interno para a amostra de t~ntalo
monocristalino contendo 0.026 Y~t oxig6nio
medida com frequ6ncia em torno de 2.7 Hz 49

FI~URA 4.3.1 Frequ6ncia em funySo da temperatura para a
amostra de ni6bio monocristalino contendo 0.044
Y~t oxig6nio. medida com frequ6ncia em torno de
1.0 Hz......................................... 50

FIGURA 4.3.2 - Frequ6ncia em funySo da temperatura para a
amostra de ni6bio monocristalino contendo 0.044
Y~t oxig6nio. medida com ~requ6ncia em torno de
1. 9 Hz 51

FIGURA 4.3.3 - Frequ6ncia em ~unySo da temperatura para a
amostra de ni6bio monocristalino contendo 0.044
Y~t oxig6nio. medida com ~requ6ncia em torno de
3. 9 Hz. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 52

FIGURA 4.3.4 - Frequ6ncia ao quadrado em ~unySo do inverso da
temperatura para a amostra de ni6bio
monocristalino. contendo 0.044 Y~t oxig6nio.
medida com frequ~ncia em torno de 1.0 Hz 52



~empera~ura para
monocris~alino.

ni6bio
oxig6nio.

FIGURA 4.3.6 - Frequ~ncia ao quadrado em fun~lo do inverso da
~empera~ura para a amos~ra de ni6bio
monocris~alino. con~endo 0.044 ~~~ oxig6nio.
medida com frequ6ncia em ~orno de 3.5 Hz 53

FIGURA 4.3.7 - Frequ6ncia em fun~50 da ~empera~ura para a
amos~ra de ni6bio policris~alino con~endo 0.13
~~~ oxig6nio e 0.015 %a~ ni~rog6nio. medida com
frequ6ncia em ~orno de 0.9 Hz 55

FIGURA 4.3.8 FrequAncia em fun~50 da ~empera~ura para a
amos~ra de ni6bio policris~alino con~endo 0.13
~~~ oxig6nio e 0.015 ~~~ ni~rog6nio. medida com
frequ6ncia em ~orno de 1.6 Hz 55

FIGURA 4.3.9 FrequAncia em fun~50 da ~empera~ura para a
amos~ra de ni6bio policris~alino con~endo 0.13
%a~ oxig6nio e 0.016 %a~ ni~rog6nio. medida com
frequ6ncia em ~orno de 1.7 Hz 66

~empera~ura para a
policris~alino. con~endo
0.016 %a~ ni~rog6nio. medida com frequ6ncia em
~orno de 0.9 Hz 67

FIGURA 4.3.11 - Frequ6ncia ao quadrado em funyl.odo inverso da
~empera~ura para a amos~ra de ni6bio
policris~ali no. con~endo 0.13 ~~~ oxig6ni0 e
0.016 ~~~ ni~rog6nio. medida com frequ6ncia em

FIGURA 4.3.12 - Frequ6ncia ao quadrado em fun~50 do inverso da
~empera~ura para a amos~ra de ni6bio
policris~alino. con~endo 0.13 %a~ oxig6nio e
0.016 ~.~ ni~rog6nio. medida com frequAncia em
~orno de 1. 7 Hz 68



FIGURA 4.3.13 - Frequ.ncia em funySo da ~empera~ura para a
amos~ra de ~An~alo monocris~alino. con~endo
0.026 ~~~ oxig.nio. medida com frequ.ncia em
~orno de 1.3 Hz................................. 6Q

FIGURA 4.3.14 - Frequ.ncia em funySo da ~empera~ura para a
amos~ra de ~&n~alo monocris~alino. con~endo
0.026 ~~~ oxigAnio. medida com frequAncia em
~orno de 2.7 Hz.................................. 60

FIGURA 4.3.16 - Frequ.ncia em funySo do inverso da ~empera~ura
para a amos~ra de ~&n~alo monocris~alino. com 0

"background" ext.ra1do.medida com frequ.ncia em
~orno de 1.3 Hz 60

FIGURA 4.3.16 - Frequ.ncia em funySo do inverso da ~empera~ura
para a amos~ra de ~&n~alo monocris~alino. com 0

"background" ext.ra1do. medida com frequ.ncia em
~orno 2. 7 Hz.. . . . . • . . . . . . . . . . . • . . • . . . . • • . • . • . . • . . 61

P.ndulo de ~orySo cons~ru1do para 0 es~udo de
gases em me~ais.................................. 70

- Sis~ema
dados

- Diagrama de blocos do programa u~ilizado na
an~lise dos resul~ados. a~rav.s do ~~odo das
Sub~ray6es Sucessivas 73



Esta disserta~~o mostra a anAlise da intera~~o de
intersticiais pesados como oxigAnio e nitrogAnio em amostras
policristalinas de ni6bio e monocristalinas de ni6bio e t&ntalo. Os
dados experimentais ~oram obtidos atrav6s de medidas de atrito
interno e ~requAncia de oscilay~o do pAndulo em ~uny~o da
temperatura. utilizando-se um p6ndulo de tor~Ao invertido tipo KO. Os
resultados mostram estruturas de relaxayAo atribu!das ~ reorientay~o
induzida por tens~o de Atomos intersticiais em torno de Atomos da
matriz metAlica. Estas estruturas ~oram analisadas atrav~s de dois
~todos: subtrayOes sucessivas e tempo de relaxa~~o. A partir das
medidas de atrito interno ~oram identificados os processos de
relaxayOes Nb-O. Nb-N e Ta-O. Esses mesmos processos de relaxay~o
foram con~irmados por meio das medidas de ~requOncia de oscilay~o do
p6ndulo usando um ~todo proposto nesta dissertay~o. 0 qual relaciona
o quadrado dessa frequOncia medida e 0 inverso da temperatura.



This disser~a~ion shows ~he analysis o~ heavy
in~ers~i~ials in~erac~ion. such as oxygen and ni~roge~ in a
policrys~alline niobium sample and single crys~al samples o~ niobium
and ~an~alum. The experimen~al da~a were ob~ained by in~ernal
£ric~ion and oscilla~ion ~requency measuremen~s as a ~unc~ion o~
~empera~ure. using a K~-~ype inver~ed ~orsion pendulum. The resul~s
show relaxa~ion s~ruc~ures a~~ribu~ed ~o s~ress induced ordering o~
in~ers~i~ial a~oms around ~he me~allic ma~rix a~oms. These s~ruc~ures
were analysed by ~wo me~hods: sucessive sub~rac~ion and relaxa~ion
~ime. From in~ernal ~ric~ion measuremen~s. Nb-O. Nb-N and Ta-O
relaxa~ion processes were iden~i~ied. These same relaxa~ion processes
were con~irmed by oscilla~ion ~requency measuremen~s. using a me~hod
proposed here. which rela~es squared ~requency wi~h inverse o~
t.emperat.ure.



8e bdabdYUTQTUe ]USl_YSQe TU ]UfQYe TU fdQ_eY5l, Sa]
UefdgfgdQ SdYefQ\Y_Q SGRYSQ TU Sadba SU_fdQTa+ Sa]a _Y2RYa U fl_fQ\a
:U agfdae ]UfQYe Ta Wdgba N8( 1-+, V&adfU]U_fU QV&UfQTQe Sa] Q bdUeU_5Q
TU Y]bgdUkQe Y_fUdefYSYQYe Sa]a aiYW8_Ya+ _YfdaW8_Ya+ XYTdaW2_Ya U
SQd Ra_a+ <eeUe ]UfQYe baTU] QReadhUd WdQ_TUe cgQ_fYTQTUe TU aiYW2_Ya U
_YfdaW2_Ya V&ad]Q_Ta ea\g5lUe e2\YTQe P-+.+/-+

8 Y_fUdQ5l, TUeeUe WQeUe+ , U F+ Sa] Q ]QfdYk ]Uf8\YSQ
fU] eYTU \QdWQ]U_fU UefgTQTQ QfdQh2e TU ]UTYTQe TU QfdYfa Y_fUd_a+ 8
Y_fdaTg5l, TU Y]bgdUkQe Y_fUdefYSYQYe+ ag eUZQ g] TUV&UYfa ba_fgQ\+
bdaTgk , Sa]badfQ]U_fa Sa_XUSYTa Sa]a Q_U\QefYSYTQTU P0-+ Ta cgQ\
QfdYfa Y_fUd_a l g]Q ]Q_YV&UefQ5-+,+ QfdQle TU g] bdaSUeea Sa_XUSYTa
Sa]a dUadYU_fQ5--, Y_TgkYTQ bad fU_ela+

<] +*67 K_aU[ ]aefdag cgU , bYSa TU QfdYfa Y_fUd_a
aReUdhQTa U] V&Udda UdQ TUhYTa Q bdUeU_5Q TU : U F Sa]a ea\gfae
Y_fUdefYSYQYe _Q ]QfdYk =U)Q P2-+ ;aYe Q_ae ]QYe fQdTU+ Q\U bdabQe cgU
ae bYSae TU QfdYfa Y_fUd_a+ cgU V&YSQdQ] Sa_XUSYTae Sa]a bYSae TU
K_aU[+ UdQ] TUhYTa l dUadYU_fQ5-+, Y_TgkYTQ bad fU_e\+a TU 8fa]ae
Y_fUdefYSYQYe aSgbQ_Ta e!fYae aSfQUTdQYe _g]Q ]QfdYk SGRYSQ TU Sadba
SU_fdQTa P2C+

<] ea\g52Ue e2\YTQe Y_fUdefYSYQYe TU aiYWQ_Ya m
_YfdaW2_Ya U SQdRa_a U] ]UfQYe R+S+S +m ae bdaSUeeae TU dU\QiQ5-+,
TQhYTa l dUadYU_fQ5-+, Y_TgkYTQ bad fU_e\\a TQefUe lfa]ae Y_fUdefYSYQYe
U] fad_a TU U\U]U_fae TQ ]QfdYk e\+a Sa_XUSYTae Sa]a BB<V&UYfa K_aU[\\+<]
-YWQe TY\g-TQe , bdaSUeea TU dU\QiQ5-+, 2 g] G_YSa bYSa dUbdUeU_fQTa
bad g] bYSa TU ;URjU+ ag eUZQ+ l Sa]baefa bad g] G_YSa fU]ba TU
dU\QiQ5--,+ HQdQ Q\fQe Sa_SU_fdQ52Ue TU Y_fUdefYSYQYe bdaSUeeae TU
dU\QiQ5-+a ]QYe Sa]b\Uiae baTU] aSaddUd U] dQk\+a TQe baee!hUYe
Y_fUdQ5lUe U_fdU UefUe 8fa]ae+ adYWY_QTQe TQ dUadYU_fQ5--, Y_TgkYTQ bad
fU_e\\a TU bQdUe+ fdYb\Ufae ag QW\a]UdQTae TU adTU_e ]QYe Q\fQe TU
lfa]ae Y_fUdefYSYQYe U] fad_a TU lfa]ae TQ ]QfdYk P3+4+5-+

8fgQ\]U_fU+ _ahae UefgTae fQ] eYTU dUQ\YkQTae Sa] ,
aRZUfYha TU Q_Q\YeQd Sa] bdUSYela ae UebUSfdae TU QfdYfa Y_fUd_a
SQgeQTae bad dU\QiQ52Ue Q_U\8efYSQe Ta fYba K_aU[+ QeeaSY QTae Q g]
l_YSa fU]ba TU dU\QiQ5-+, ag QeeaSYQTae Q g]Q TYefdYRgY5-+, TU fU]bae TU
dU\QiQ5\-a+ FUefQ TYeeUdfQ5Qa QbdUeU_fQ]ae g]Q Q_8\YeU Tae UebUSfdae TU
dU\QiQ5--, aRfYTae Q bQdfYd TU ]UTYTQe TU QfdYfa Y_fUd_a U V&dUcg2_SYQ



TU aeSY\Q51, Ta b8_Tg\a+ Sa]a lg_51, TQ lU]bUdQlgdQ+ bQdQ Q]aeldQe
ba\YSdYelQ\Y_Qe TU _Y2RYa Sa] RQYiQ Sa_SU_ldQ51, TU aiYW8_Ya U
_YldaW2_Ya U Q]aeldQe ]a_aSdYelQ\Y_QeTU _Y2RYa U ll_lQ\a Sa] RQYiQ
Sa_SU_ldQ51, TU aiYW2_Ya+ WQeUe UelUe+ dUeYTgae TQ lgeQa+ Ge
dUeg\lQTae aRlYTae ]aeldQ] UeldglgdQe TU dU\QiQ51, Sa]baelQe bad g]
g_YSa bYSa TU ;URjU+ TUhYTa l dUadYU_lQ51, Y_TgkYTQ bad lU_e1, TU g]
lla]a TU aiYW2_Ya U] lad_a TU g] lla]a TU _Y2RYa TQ ]QldYk ]Ul8\YSQ U
g] aglda bYSa TUhYTa l dUadYU_lQ51, Y_TgkYTQ bad lU_e1, TU g] lla]a TU
_YldaW2_Ya U] lad_a TU g] lla]a TU _Y2RYa _a SQea TQ Q]aeldQ
ba\YSdYelQ\Y_Q TU _Y2RYa HQdQ Qe Q]aeldQe ]a_aSdYelQ\Y_Qe+
aReUdhQ]ae Q UiYel2_SYQ TU g]Q UeldglgdQ TU dU\QiQ51, dUbdUeU_lQTQ
HGd g] g_YSa bYSa TU ;URjU+ TUhYTa l dUadYU_lQ51, Y_TgkYTQ bad lU_e1,
TU g] lla]a TU aiYW8_Ya U] lad_a TU g] 8la]a TU _Y2RYa U g] 8la]a TU
aiYW2_Ya U] lad_a TU g] 8la]a TU ll_lQ\a+ dUebUSlYhQ]U_lU+

HQdQ Q dUQ\YkQ51, TUelU ldQRQ\Xa U Q lad]Q51, TU g]
lUdSUYda Wdgba _a 9dQeY\+ bQdQ eU UelgTQd Q Y_lUdQ51, TU WQeUe Sa]
]UlQYe+ laY Sa_eldgYTa g] b2_Tg\a TU lad58a Y_hUdlYTa lYba D8+ _Q
MF<KH+ SQ]bge TU 9Qgdg :hUd 8b2_TYSU 8M+ , b2_Tg\a Sa_eldgYTa
baeeYRY\YlQ ]UTYTQe TU QldYla Y_lUd_a U ldUcg2_SYQ _g]Q lQYiQ TU
lU]bUdQlgdQ TU 33 Q 3,, D U g]Q hQdYQ5Ka TU ldUcg2_SYQ TU ,+1 l -,
Ak+ 8e ]QTYTQe e1, dUQ\YkQTQe Qgla]QlYSQ]U_lU QldQhle TU g]
]YSdaSa]bglQTad QSab\QTa Qa b2_Tg\a TU lad51,+ RQeUQ_Ta)eU _a
TUSQY]U_la TU hYRdQ52Ue \YhdUe Ta eYelU]Q+ ag eUCQ+ Q Q]aeldQ l baelQ
bQdQ aeSY\Qd U , TUSdU]U_la \aWQdYl]YSa l SQ\Sg\QTa+ , cgQ\ Q ]Q_ae
TU g]Q Sa_elQ_lU+ l , bd2bdYa QldYla Y_lUd_a TQ Q]aeldQ P-,+--/+

8ldQhle TQe ]UTYTQe TU QldYla Y_lUd_a U] lg_58a TQ
lU]bUdQlgdQ ladQ] aRlYTae ae bQdl]Uldae TU dU\QiQ51, bad Y_lUd]lTYa
TU TaYe ]llaTae TYlUdU_lUe6 , ]llaTa TQe egRldQ5lUe egSUeeYhQe 4+,2 U
g] llaTa TUeU_ha\hYTa bad OU\\Ud Ul Q\ P-//+ cgU Sa_eYTUdQ Q SgdhQ
Ta lU]ba TU dU\QiQ51,+ glY\YkQ_Ta Q \UY TU 8ddXU_Yge+

Ge bQdl]Uldae TU dU\QiQ51, ladQ] lQ]Rl] aRlYTae QldQhle
TQe ]UTYTQe TQ ldUcg8_SYQ TU aeSY\Q51, U] lg_51, TQ lU]bUdQlgdQ+
glY\YkQ_Ta g] ]llaTa bdabaela _UelU ldQRQ\Xa 4+.2) cgU dU\QSYa_Q ,
cgQTdQTa TQ ldUcg2_SYQ Sa] , Y_hUdea TQ lU]bUdQlgdQ bQdQ bdaSUeeae TU
dU\QiQ58a cgU U_ha\hU] Q dUadYU_lQ58a Y_TgkYTQ bad lU_eKa TU TUlUYlae
ba_lgQYe U] e2\YTae+ , TUeU_ha\h\]U_la TUelU llaTa RQeU\Q)eU
_Q Qb\YSQ51, T\dUlQ TQe ]UTYTQe TU ldUcg2_S\Q bQdQ eU aRlUd ae
bQdl]Uldae TU dU\QiQ51, TU JHE TUlUd]Y_QTa bdaSUeea TU dU\QiQ51,+ FQa
Xl _Q \YlUdQlgdQ+ _U_Xg] ldQRQ\Xa cgU dUHGdlU UelU lYba TU Q_l\YeU+
badlQ_la+ ae dUeg\lQTae aRlYTae _UelU ldQRQ\Xa QldQhle TUelQe ]UTYTQe



e8a Y_lTYlae+ U Sa]a baTU]ae h+dYlYSQd bQdQ - bdaSUeea FR)Gmm el8a U]
UiSU\U_lU QSadTa Sa] ae aRlYTae bU\ae ]2laTae SYlQTae Q_lUdYad]U_lU
0 egRf+dQSdGUeegSUeeYhQe U lU]ba TU dU\QiQSd\+a(+

:a]a Y_lUdUeeU lUS_a\2WYSa _a UelgTa TU WQeUe U]
]%lQYe+ eQRU]ae cgU Q Y_ldaTgSd8aTU 2la]ae TU W8e _g] ]UlQ\ ag \YWQ
baTU ]U\XadQd egQ dUeYel2_SYQ Qa TUeWQelU bad UiQ]b\a+ QldQle TU g]Q
_YldUlQSd8a+ Fa U_lQ_la+ Q TYeea\gSd8a Y_Sa_lda\QTQ TU XYTdaW2_Ya+
SQdRa_a+ _YldaW2_Ya U aiYW2_Ya _ae ]UlQYe baTU bYadQd
SaleYTUdQhU\]U_lU egQe bdabdYUTQTUe U eaR SUdlQe Sa_TYSdGUeSQgeQd g]Q
lalQ\ ldQWY\YkQSd8a Tae ]UlQYe 4+08) GgldQe bdabdYUTQTUe+ Q\l] Ta
QldYla Y_lUd_a+ baeegU] lQ]R+] g]Q dU\UhQ_lU Y]badl+_SYQ _a UelgTa TU
WQeUe U] ]UlQYe Sa]a6 , bQd+]Ulda TU dUTU+ Q dUeYelYhYTQTU U\lldYSQ+ Q
egeSUblYRY\YTQTU ]QW_+lYSQ+ Q egbUdSa_TglYhYTQTU U Qe bdabdYUTQTUe
U\UldU_YSQe U] WUdQ\+ JUeeQ\lQ]ae lQl] cgU * 9dQeY\ baeegY WdQ_TUe
dUeUdhQe TU _Y2RYa+ cgU Sa_elYlg!Q+ U] -I59+ - 0I !lU] TQ bQglQ TU
UibadlQSdUUe TU ]UlQYe Ta 9dQeY\ TU QSadTa Sa] TQTae aRlYTae Zg_la Qa
EY_YelldYa TU E\_Qe U<_UdWYQ7 bad Yeea * UelgTa Sa_l!_ga TQ Y_lUdQSd\+a
TU WQeUe U] ]UlQYe baTUd2 ldQkUd WdQ_TUe RU_+l!SYae lUS_a-2WYSae+



Urn ma~erial elAs~ico ideal compor~a-se de acordo com a
1ei de Hooke [16.17] :

Cf ~ a ~ensao aplicada
& ~ a deforma~ao correspondente
J ~ a flexibilidade do material
M ~ 0 m6dulo de elas~icidade

o compor~amen~o elAstico dado por
pe~as seguintes condi~6es:

Ca) a deforma~ao para cada nivel de ~ensao aplicada Cou
vice-versa) POSsui um (mico valor de equilibrio;

Cb) 0 equilibrio ~ atingido instantaneamente;
Cc) a rea~ao tens~o-d~forma~~o ~ linear.

unjcamen~e da
ser seguida
Ent.retan~o.

A condi~ao Cb) nos mos~ra um aspecto carac~eris~ico
elasticidade. ou seja. a re~ao completa da tenslo deve

de um re~orno imedia~o para um es~ado de deforma~ao nulo.
se re~irarmos essa condi~ao de instantaneidade.

introduzindo depend.ncia temporal. produzimos 0 tipo de
comPOr~amen~o conhecido como anelasticidade. 0 qual difere do
comportamento elAstico pela condi~~o de que. neste caso.a deforma~~o
corresponden~e ao novo estado de equilibrio ~ atingida somente depois

Em geral. 0 tempo de ajuste do pr6prio sistema
termodin~mico na dire~ao de um novo es~ado de equilibrio. em resposta
a uma mudan~a em uma variAvel external recebe 0 nome de relaxa~ao.
E~pecificamente. se a variAvel ~ mec~nica Ctenslo ou deforma~ao). 0

fenOmeno ~ conhecido como relaxa~ao anelAstica.



o modele mec~nico mais adequado para
comPOr~amen~o de um s6lido anel~s~ico. onde um ~nico
relaxa9So es~~ presen~e. ~ conhecido como modelo dos ~r.s
[4.16.18]. que ~ esquema~izado na ~igura 2.1.1

descrever 0

processo de
parA.me~ros

w • ...:z:.
8.1

Quando aplicamos uma ~ensao uni~orme 0 em ~=O. ao
mola Cb) so~re uma de~orma9ao ins~~n~anea. enquan~o a unidade de
Voig~. cons~1~u!da pela mola Ca) e pelo amor~ecedor Cc) de viscosidade
~ = T/OJ • levar~ um cer~o ~empo para de~ormar-se comple~amen~e. com a
~lexibil1dade passando de um valor nao relaxado J a~~ um valor

N

relaxado J. En~ao. a ~lexib1l1dade dev1do a un1dade dea
~ oJ=CJ - J ). Quando eliminamos a ~ensao o. a mola Cb)a N 0

1media~amen~e ~ pos19ao 1n1cial e a unidade de Vo1g~ levar~ um
~emPO para re~ornar ~ sua posi9ao 1n1c1al.

Voig~
vol~a

Ob~emos assim. 0 compor~amen~o
anel~s~ico 1deal. con~orme mos~ra a ~igura 2.1.2:



FIGURA 2.1.2 - CaJ .sjor~o aplicadO ao sistema em

rel~lJo ao tempo, com 0 estabelecimento

de uma dejormar;ao el.j.st ica imediata.

Cb.,) com.portamsnto da relax~lJo de um.

s6l ido ansldst ico ideal, em resPOsta ao

esjor~o aplicado.

considera~ao que 0 arnor~ecedor seja
viscoso linear, as rela~ees en~re ~ensao ecor,!,;'l.i ~u! do por urn 1"1u!do

def'or ma..;.a.o sac:

&b = JNUb

& = 6JO'bCo

& = 6JO' /T
c c

Em (c)

Mas.

& = I:b + I:
Co

& = &
Co c



Podemos en~~o. a par~ir des~e modelo. generalizar a
equ"lc;aoCII.1) in~roduzindo derivadas no ~empo. Assim:

J 0 + TJ 0 = & + T&
R N

Es~a equac;aocarac~eriza um s6lido anelAs~ico no qual
apenas um processo de relaxac;~oes~A presen~e.

A equac;~oCII.10)
respos~a de um s6lido anelAslico
experimen~ais.

pode ser resolvida para se ob~er a
padr~o para di~eren~es si~uac;~s

o m~~odo mais conhecido de ob~enc;ao da respos~a
anel~s~ica din~mica envolve a medida do decaimen~o de vibra9aes livres
do sis~ema. A ~igura 2.1.3 ilus~ra 0 compor~amen~o da ampli~ude de
vibrac;aodo sis~ema duran~e 0 decaimen~o livre.

Urn exemplo des~e sis~ema ~
colocado numa e~remidade. possibili~ando
o caso de um P6ndulo de Torc;~o.no qual a
pode ser expressa em ~ermos de um ~nico
angular e do elemen~o de in~rcia CPeso).

um ~io es~icado com um peso
vibrac;6es~orsionais. Es~e ~
de~ormac;~oem qualquer pon~o

par~me~ro. 0 deslocamen~o



,,,.,.,
/

/~
amplitu de

A

Comportamento da
vibr~ao durante
livre.

a:m.plit ud9 d9

'Um. decaimento

Ap6s urn~orque inicial 0 sis~ema ~ isolado
e~ernas. Nes~e caso:

Ie + G C1 + i ~g4» e = 0
o
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A solU9ao que descreve as vibragees livres do sis~ema
pode ser da ~orma:

e e •= expCiw ~)
0

onde:
• i6w = w (1 + / 2n)

0

I,;
f ou ainda:

AC.~)exp( iw ~).o

~ = w / 2no 0
A(~)

~ a ~requ6ncia de vibra9~o do sis~ema
~ a ampli~ude de vibra9&o do sis~ema.

Se consi der armos 6 pequeno (em nosso caso 6 < 10-2) e
subs~i~uindo as equagees (11.16) e (11.16) em (11.14) ob~emos:

2
w ~G /1o 0

x = A (~) exp( iw ~ )
j, j, j, OJ,

x = x exp( -6~ t.) exp( i w t. )
j, 0 0 t 0 j,

x = x expC-6f' ~ ) exp(iw ~ )2 0 0 2 0 2

= exp( -6f' t. ) exp( 6f' ~ )o 2 0 j,

- ~ ))
i

= exp(-6f'O(~2



A quan~idade adimensional 6 ~ chamada
Logari~mico. 0 a~ri~o in~erno ~ dado por:

-~
Q = ~g¢ ~ ¢ ~ 1=---Nn

lnCA /A )•. 2

Para experimen~os din~micos. uma
peri6dica no ~empo ~ impos~a sobre 0 sis~ema. e
de~orma9~o em rela9~o ~ ~ens~o ~ de~erminado.

~ens~o Cou de~orma9ao)
o a~raso de ~ase da

i..wt.
0' = 0' eo

Ob~emos para um ma~erial anel~s~ico em geral.
de~orma9ao nao es~~ em ~ase com a ~ensao. mas a~rasada por um
de ~ase ¢ • ~al que:

que a
~ngulo

& = & e"C<.r.>t.-tj»=C& - 1& )expCioo~)
o 1 2

ond-e: & ~ a amplit.ude da de~orma9ao
0

¢ ~ 0 A.ngulo pel0 qual a de~orma9ao a~rasa em
rela9Ao a ~ensao

& • a componen~e da de~orma9ao em ~ase com a~
~ensAo

& e a componen~e da de~orma9ao 900 ~ora de
2

Para 0 caso anel~s~ico. ¢ nao ~ zero e a rela9~o en~re-&/0' e uma quan~idade complexa J Coo)de~inida por:

J-Cw) & IJ ICoo)expCi4>Coo))= =
0'

J-Coo) = J Coo) iJ Coo)
1 2

onde:
J = & / 0'
1 1 0

J = & / 0'
2 2 0



A rigura 2.1.4 mos~ra 0 esquema ve~orial da quan~idade
•complRxa J (~. conrorme a rela~So en~re as v~rias run~~es de rea~ao

di !ll:cu~idas:~ensi.o•..d.rorma~ao e rlexibilidade complexa.

Diasrama vBtoriat
com.plexQ J CW.

J / JZ s

Sub!ll:~j~uindoas equa~ees (11.27). (11.28) e (11.30) e
(11.33) na equa~ao (II.10) • ~er.mos que:

J = J + 6J
s N 1 + Z 2(,a)T

e

J = 6J
(,a) T

Z 1 + (,a)ZTZ

As equa~ees (II.34) e (II .36) sao conheci das como
~ua'i~s de Debye.



o gr'-f'icode J (CA)) como f'uncrl.odo log c.>T apresent.a um
2

pico sim~t.rico cent.rado em log c.>T = O. como ~ most.rado na f'igura

FIGURA 2.1.5 - J e J como lu~ao do to6C~~ para um Onico processo
j 2

de r.~ax~l.o.

= J
N

A f'uncrao J (CA))
1 1

+ ~6J. log (A)T = O.

o Angulo de f'ase ~ (ou t.g ~) pode ser ent.endido como
um~ medida da perda f'racional de energia por ciclo devido ao
comport.ament.o anel '-st.ico. Para obt.ermos uma express~o da t.g ~ para um
s61ido anel'-st.ico padrao. subst.it.uimos (11.34) e (11.36) em (11.32) e
obt.emos:

J:,.

(1 + 101/
2

J:,. = 6J/J • um par&met.ro adimensional chamado de
N

int.ensidade de r.laxacr~o.



centrada sobre WT = 1. ao inv~s de WT = 1.
0'

caso do pico J .
2

Podemos tra~ar as curvas de Debye de duas maneiras:
variando-se a ~requ~ncia e mantendo-se ~ixa a temperatura do sistema.
ou ainda. variando-se a temperatura e mantendo-se ~ixa a ~requ6ncia do
sistema. Experimentalmente a segunda possibilidade ~ muito mais
simples de ser obtida. Dessa ~orma 0 processo ~ termicamente ativado
e pode ser descrito pela lei de Arrhenius:

-1. -1.
T = T expC-E/kDo

~ a ~requ6ncia de
entre s1tios equivalentes

E ~ a energia de ativa~i.o do processo de
relaxa~i.o

T ~ 0 ~ator de ~requ6ncia (tempo de
0

relaxa~i.o ~ temperatura in~inita)
k ~ a constante de Boltzmann

+ j(E (_iT)In WT = In WTo

Esta equa~a.o mostra que h~ uma rela~i.o linear entre a
quantidade In WT e o inverso da temperatura absoluta T. As curvas de
J • J e tg¢ em ~un~a.o de T-s. sao id6nticas ~quelas em ~un~i.o de

1. 2

1Og(WT). a menos de um ~ator de escala E/k.

No caso em que T
intensidade de relaxa~i.o ~ pequena.

e T si.o indistingu1veis
0'

b.< < 1. entao:



Quando u~ilizamos a represen~a~ao de Arrhenius. dada
por (11.39), 0 a~ri~o in~erno pode ser escri~o como:

Q-1 = Q~l sech [; (i
m

- i)]
-1

Q = lV2
m

Sabemos que 0 m6dulo ~orsional, Go, ~ proporcional a
J(WT), por~an~o podemos escrever a equa~Ao (11.18) como:

2 2 G A
(217) f' = --0- = --- J(WT)

I I

1/2[c 1 + iCQ"')) ]

na equa9Ao (11.46) C e A sAc cons~an~es, assim usando a lei de
Arrhenius (11.38). ob~emos [14]:

2 2 [[ ]] [[ ]]
f' - f' -1 Ell Ell

_ ..f'~o-=Qm exp -K- T
m

- T sech K T
m

- -:r
onde f' ~ a f'requ.ncia de vibra~Ao ~ ~empera~ura ambien~e.

o

Em mui~os casos 0 modelo elemen~ar de um unico processo
de relaxa~So ~ insuf'icien~e para descrever 0 compor~amen~o de um
s61ido anel~s~ico. Por exemplo. 0 a~ri~o in~erno pode ser compos~o por
uma sUPerposi~a.o de dois ou mais picos de Debye, ao inv-'s de somen~e
um unico pico.



devemos int.roduzir uma composi~ao de vArios picos individuais chamado
esp9ct.ro de relaxa~ao. Int.roduzimos um conjunt.o de int.ensidades de

~> (ure1axa~ao 6J e t.empos de relaxa~ao cor respondent.es T.
(7. d .t. <6J(\'> ( \.» E t. . t.quals po em ser escrl os como • T . S e conJun 0

C1

sel plot-ado como uma s~rie de linhas espect.rais localizadas sobre uma
ese'ala de InT como 6 most.rado na 1'igura 2.2.1.

FIGURA 2.2. t - Representa.t:;ao de urn. espgc tro

dE' rE'laxa.t:;io para um. s6l ido anelAst ico.

As 1'un~~s correspondent.es J (w) e J (<.I)) sac ent.ao.
t z

somat.6rios sobre as expressaes (11.34) e (11.36) para cada processo de
rel axa~ao:

J = J + ~
t N ~

\';1

n

= ~ 6J(\.)

1\.=1

(i. >
w T

+ Z 2W 'l.
\,
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o atrito interno para uma situa9ao onde estao presentes
maj~ de um processo de relaxa9ao ~ dado por:

[

E.
sech + (+

m.~
+) ]

As medidas de Atrito Interno podem ser usadas para se
obter in~orma95es ~teis sobre imper~ei9~es em s61idos. Uma classe
par~icular de imper~ei~ees que sAc criadas em uma rede cristalina
pel~ adi9So. rem09So ou substitui9Ao de um Atomo Cou ~s vezes mais).
sSo chamados de~eitos pontuais. Alguns tipo de de~eitos pontuais sAo:
Atomos de solutos intersticiais. Atomos de solutos substitucionais.
vac~ncias e intersticiais de mesma es~cie. os dois primeiros sAc
conhecidos como de~eitos extr1nsecos e os dois ~ltimos como de~eitos
intr1nsecos [1.2].

Muitos desses de~eitos pontuais produzem 0
comportamento anelAstico (do qual 0 atrito interno ~ uma
mani~esta9So). atrav~s de um processo conhecido como reorienta9So
induzida por tensSo. que envolve a mudan9a com 0 tempo. de uma
con~igura9Ao de equi11brio de de~eitos na aus6ncia de tensSo para um
novo estado sob a in~lu.ncia de uma tensSo aplicada. Quando a tensSo ~
removida. a mudan9a ~ revertida e. com a passagem do tempo. 0 estado
inicial de equi11brio ~ restabelecido. No caso onde existe um atraso
de ~ase entre a tensAo e a de~orma9So hA uma perda de energia Cque ~ 0
pr6prio atrito interno) [2l.

Assim. a introdu9So de um de~eito pontual em uma rede
cristalina produz distor9~s locais. cujo e~eito ~ 0 aparecimento de
urnabaixamento de simetria narade. Estas distor9~es recebem 0 nome de
"oi polo ElAsti co" .



A in~era~~o en~re um defei~o e uma ~ens~o e~erna
homogAnea aplicada ao cris~al ~ an~loga a in~era~So de um Dipolo
E]~~rico e um campo el~~rico aplicado. A diferen~a exis~en~e ~ que 0

dipolo el4-~rico 4-carac~erizado por um ve~or ("momen~o dipolar") que
d9~9rmina sua in~era~Ao com 0 campo el~~rico aplicado. e um dipolo
el~s~ico ~ carac~erizado por um ~ensor de 2& ordem que de~ermina sua
jn~erac;:Socom um "campo de ~ensAo". A energia de in~erac;:So~ definida
como a diferenc;:aen~re 0 ~rabalho fei~o para criar 0 dipolo el~~rico
na presenc;:ae na aus6ncia do campo el~~rico. Para 0 caso el~s~ico a
en~rgia de in~era~Ao ~ dada por:

n

U = - ~ v.. u..
. ~. ~J ~J~•.r-~

u..
~J

v..
~J

sAc os componen~es
s~o as componen~es
uma concen~ra~So
na mesma direc;:Ao).

da ~ensAo e~erna aplicada
da deforma~~o produzida por
uni~~ria de defei~os (~odos

Podemos carac~erizar 0 dipolo el~s~ico descrevendo a
de~Grma~So sofrida pelo cris~al quando defei~os sSo in~roduzidos. Para
is~o. ~ convenien~e in~roduzirmos as quan~idades adimensionais A..[19l

~J
na equac;:Ao(II.61). que represen~am as componen~es da deformac;:So por
unidade de concen~rac;:Sode defei~os quando. a concen~rac;:So~ expressa
como uma frac;:Aomolar. En~So:

d 0 idA~':')&, .- &. = C
~J ~j ~J Pp=-

d 0
E... E.. sSo as componen~es do ~ensor deforma~So

~J ~ J
do cri~~al com e sem defei~o (~.j = ~.2.a)

orien~ac;:~esequivalen~es do defei~o.
C ~ a frac;:Aomolar de defei~os na orien~ac;:So

p

N
c= p

p N1.1

onde: N ~
p

N 4-
/-l

v ~
0

v No p

o n~mero de defei~os na orien~ac;:Sop.
o n~mero ~o~al de defei~os por volume.
o volume molecular



Como 0 de~ei~o de nosso in~eresse
orien~a~~es equivalen~es. podemos escrever

A (p) =
~j

8£ ..__ "3_
ac

p

o ~~nsor A..represen~a 0
"3

homog.nea. Como nAo hA ro~a9l.oenvolvida
A ~ si~~r ico C A~~)= A(.~») e pode ser descr i ~o POr um elips6ide

"3 J"
de~orma~l.o com ~r.s eixos mu~uamen~e perpendiculares. como mos~rado na

~ensor de~orma~l.o. que ~
na de~orma~Ao local. 0 ~ensor

o 9l.ips6idB dB dB/orrnt:u;lJDdB 'lAm.

tensor A para uma ori9nt~lJD

part icul.ar do dB/_i to no cristal..

Quando A 6 expresso no sis~ema de coordenadas de seus
eixos principais. pede-se diagonalizA-lo na ~orma:

~J



As quant.idades A. A e A sl.o chamadas
i z a

Pl.i. nci pai s do t.ensor A e sl.o i ndependent.es da or i ent.acrl.op.

Podemos relacionar os component.es do t.ensor
seus valores principais at.ra~s da relacrl.o[20J:

A (p>
ij

A (p>
i.j

(p) ••a. ,..
.rm m

m ~ 0 indice que varia sobre os t.r6s eixos
principais
~ 0 cosseno(p>

a.
\om

Admit.indo que cada defeit.o possua n
d

orient.acrOes
crist.alograficament.e equivalent.es dent.ro da rede crist.alina e sendo n

l

o n~mero de t.ensores A independent.es. POdemos fazer as seguint.es
relacr~s: se n

l
= 3. defeit.o c6bico. onde t.odos os valores sl.o iguais

e 0.Qlips6ide de deformacrl.o~ Ulna esfera. e nest.e caso exist.e soment.e
um coeficient.e do t.ensor A independent.e; n

l
= 4. defeit.o t.et.ragonal.

hexagonal ou t.rigonal. e 0 t.ensor A possui dois val ores princiPais
iguais. enquant.o 0 t.erceiro eixo principal ~ direcionado ao longo do
eixo de maior simet.ria do defeit.o. Nest.e caso. 0 t.ensor A possui dois
component.es independent.es. Nos out.ros sist.emas n

l
= 6. 12. 24. os

val ores princiPais sl.o independent.es.

Como a simet.ria do t.ensor ~ igual ou menor que a
simet.ria do defeit.o. t.emos n

l
~ n

d
• Assim. se n

l
= 1. 0 campo de

t.ensl.oage da mesma forma sobre t.odos os defeit.os. se n
l

> 1. um campo
de t.ensl.o arbit.r~rio ir~ int.eragir diferent.ement.e com defeit.os
possuindo diferent.es t.ensores A. t.al que um ~ energet.icament.e
favor~vel em relacrl.o aos out.ros. 0 que dar~ origem a uma
redist.ribuicrl.ode defeit.os. Port.ant.o.0 crit.~rio para a ocorrOncia de
anelast.icidade devido aos defeit.os pont.uais. ser~ simplesment.e n

l
>

1; ou seja relaxacr6es anel~st.icas podem ser produzidas soment.e por um
dernit.o cuja simet.ria seja mais baixa do que a do crist.al.

Em t.odas as sit.uacr~s. a concent.racrl.o molar t.ot.al de
de:ff'.-it.os. C • dave ser mant.ida const.ant.a:o



Como ~odas as orien~a~~s do dipolo sAc
cri~talogra~icamen~e independen~es. ~eremos que. na ausAncia de ~ensAo
aplicada. a concen~ra~Ao molar m6dia de de~ei~os na orien~a~Ao p serA
darl~ por :

C =
p

Se considerarmos 0

unj.••xl al homogAnea ao longo de um
podemos escrever:

caso onde
dos eixos

aplicamos
principais

uma ~ensAo
[16.17.1 g] •

& = J 0-
N

<p>
A [C

p
- CC /n)]o l

J
N

o primeiro ~ermo na equa~Ao acima represen~a a
derorma~So elAs~ica. enquan~o 0 segundo ~ermo Csoma~6ria) represen~a a
derorma~So anelAs~ica. Es~a equa~So nos mos~ra que a de~orma~So
depende da ~ensSo e do es~ado momen~~neo de ordem da amos~ra. POdendo
ainda ser inclu!da a dependAncia com a ~empera~ura.

Assim. in~roduzindo 0 concei~o de dipolo elAs~ico e
ut..ilizandoum ~ra~amp.nt,o~ermodin~mico adequado. u~ilizando-se a
fUJ1I,-~o de Gibbs por unidade de volume. ob~emos [21.22]:

dC
p

A=
p

-_.8g-
Be

p

Os valores de equiltbrio da concen~ra~So molar de
de:fci"Los. C. para uma dada ~ensSo e ~emPera~ura sAo ob~idos

p
empregando-se a es~a~1s~ica de Maxwell Bol~zmann [23]. Tem-se en~Ao



J - J
N

c vC 0
=6J--n~

t.

nl Z }( 1: A(p) ) ( I I . 61)
p=S

Nes~a equa~Ao pode ser vis~o que 6J ~ proporcional ~
conrpnt.rac;aomolar de de1'ei~os.C .o

Para 0 caso de nosso in~eresse. 0 resul~ado ob~ido deve
ser aplicado para um cris~al de sime~ria c~bica. con~endo de1'ei~oscom
sime~ria ~e~ragonal. pois ~an~o oxigAnio como ni~rogAnio presen~es no
me~al com sime~ria c~bica. cons~i~uem esse ~ipo de de1'ei~o.Para esse
caso n

l
= :3 e considerando uma ~ensAo uniaxial aplicada ao longo da

dire~~o [100] ob~emos:

6J =
<100>

c vo 0
:3 kT

a
1:p=1

1a-

2
6J =

<100> g-
c vo 0

k T (A
1

Z
A)

Z

Es~e resul~ado mos~ra que
concen~ra~Ao molar ~o~al de dipolos C • aoo
ou "1'a'lorde 1'orma".is~o ~. a dis~or~Ao
eljp~61de de de1'orma~Ao • A As Z

6J ~ proporcional ~
<100>

quadrado da "elipsidade"
criada pelo de1'ei~o no

o exemplo mais e~~udado de um dipolo <100>
~e~ragonalmen~e sim~~rico ~ 0 de1'ei~o que d~ origem ao e1'ei~o
Sn0~k. is~o e. 0 solu~o in~ers~icial numa rede b.c.c. ocupando s1~ios
oct,aedrais do ~ipo (1/2.O. 0) e (1/2.1/2.0). Esse e1'ei~o ~ bem
conhecido ~endo side es~udado para C. N e 0 em um grande n~mero de
me~ais b.c.c. (Fe. Ta. Nb. e~c...).

POd9 ser veri1'icadoque nos casos de de1'ei~o ~rigonal
(n = 4). def'ei~oor~orr6mbico (n = 6). e~c. [19]. 6J ~ proporcionalt. t.
~ concen~ra~Ao ~o~al de de1'ei~osC e varia inversamen~e com 0 ~ermoo
kT e com 0 quadrado da di1'eren~a en~re os valores principais do
~ensor A. En~Ao. 6J pode ser colocado na 1'orma:



c vo 0
k T

~ ~ urn faLor nu~rico.
6A ~ a diferen9a en~re valores principais do ~ensor A.



-111- MEDIDAS DE ATRITO INTERNO E FREQlJtNCIA EM AMOSTRAS DE
NI6BIO E TAN"rALO

Es~e ~rabalho iniciou-se com a cons~ruy~o de um p6ndulo
de ~or9~o [24.11J e sua implan~a9~o no labora~6rio de Propriedades
F1sicas de Me~ais e Ligas. na UNESP - campus de Bauru (ver ap6ndice).
Ap6s es~a ~ase. ~oram realizadas medidas de a~ri~o in~erno e
~requ~ncia de oscilay~o em ~un9~o da ~empera~ura em amos~ras
policris~alinas de ni6bio e monocris~alinas de ni6bio e ~&n~alo.
u~ilizando-se 0 p6ndulo de ~ory~o cons~ru!do. Nes~e cap!~ulo essas
medidas s~o descri~as de~alhadamen~e.

As amos~ras utilizadas ~oram policris~ais de ni6bio
produzidas atra~s de ~us~o por ~eixe de el.trons. no Cen~ro de
Ma~eriais Re~ra~Arios da Funday~o de Tecnologia Indus~rial de Lorena
(SP). e monocris~ais de ni6bio e l&nlalo. produzidas pela RICE
UNIVERSITY OF HOUSTON. TEXAS (USA).

Essas amoslras. ap6s sa1rem da ~usAo ~oram usinadas a~~
~icarem com cerca de 100 mm de comprimenlo e 1.6 mm de di&melro. A
~im de serem subme~idas a medidas de atrilo inlerno e ~requ6ncia em
~unyao da ~empera~ura ~oi realizada uma decapagem qu1mica na amoslra
policris~alina. usando uma solU9ao de Acidos n!~rico e ~luor1drico e
Agua. na propor9~o 2:2:1. para que a~ingisse um di&melro ~inal de
aproximadamen~e 1.2 mm. As amos~ras monocris~alinas ~oram medidas com
di&me~ro de aproximadamen~e 1.3 mm. 0 comprimen~o (ilil de lodas as
amoslras medidas ~oi de 46 mm.

A amoslra policrislalina de Nb ~oi submelida a um
~ralamenlo ~~rmico no Laboral6rio de Cer&mica do Depar~amen~o de
F!sica da Universidade Federal de ~o Carlos. ~icando por 10 horas a
uma ~emperalura de 1173K em vAcuo da ordem de 6x10-4Torr. pois se
apresenlava allamenle de~ormada devido ao seu pr6prio processo de
produy&o.



As medidas de a~ri~o in~erno e frequOncia foram
realizadas u~ilizando-se um pAndulo de ~or9~o inver~ido ~ipo KA. na
faixa de ~empera~ura compreendida en~re 300 e 700K. A figura 3.3.1
esquema~iza 0 PAndulo de Tor9~o cons~ru!do para a realiza9~o des~e
~rabalho.,

p&nd:u.l.o

medidas

dB tor~40 util.isado nos

de atrito interno e frequ&ncia.



A amost.ra (A) itcolocada na part.e inferior do pAndulo
presa por doi s mandr is (M eM) um fixo ao cor po do pAndulo e out.r0

t 2

ligado a hast.e cent.ral (R). Na part.e superior do pAndulo. presa a
hast.e cent.ral. exist.e uma barra de in~rcia (8) que ~ t.1rada de sua
posi~~o de equilibr10 at.ravitsde dois elet.r01~s (E) ac10nados por
uma font.e DC de 11V e cerca de 1A de corrent.e. Os elet.roi~s foram
const.ruidos enrolando-se cerca de 200 espiras de f10 de cobre AWG 23
num carret.el de ferro doce.

A out.ra ext.remidade da hast.e 6 ligada a um cont.rapeso
(P) at.ravltsde um fio de nylon inext.ensivel. para mant.er a hast.e e a
amost.ra sempre est.1cadas porltm n~o t.ens10nadas. Para minimizar 0
moviment.o lat.eral do pAndulo foi colocada uma guia (G) de t.eflon.
Para regular a frequAnc1a de oscila~~o do pOndulo exist.em duas
massas (W) encaixadas na barra de inltrcia. A figura 3.3.2 esquemat.iza
o sist.ema de acionament.o.

Na hast.e exist.e um espelho (D). onde it reflet.ido 0
feixe de luz de um "laser" He-Ne. para um ant.eparo 0 qual possui dois
fot.ot.ransist.oresseparados por uma d1st.&nc1a de 4 em. conforme
esquemat.izado na figura 3.3.3.



o pandul 0" envol vido per uma campl.nula. na par t.e
superior. que POSsui uma janela para permit.ir a passagem do feixe de
luz. A Part.e inferior do pAndulo " envolvida per uma II Cami sail Para
que se fa~a vAcuo. POSsibilit.ando que as medidas sejam realizadas sem
que ocorra oxida~Ao da amost.ra quando elevamos a t.emPerat.ura. e
ainda. para que a resist.6ncia do ar nao provoque arrast.e durant.e a
medida. 0 sist.ema de vAcuo ut.ilizado ~ compost.o de uma bomba mecAnica
e uma bomba difusora.

A t.emperat.ura da amost.ra " ~da at.rav"s de um
t.ermopar de cobre-const.ant.an colocado na part.e cent.ral da amost.ra
Para variar a t.emperat.ura da amost.ra foi const.ruido um forno
const.it.u1do de um enrolament.o de fio de kant.al com 1.6 mm de
diAmet.ro sobre um t.ubo de cerAmica refrat.Aria. Est.e forno "
aliment.ado per uma t.ensAo alt.ernada 110V com a corrent.e el"t.rica.
sendo cont.rolada manualment.e per um t.ransformador de t.ensAo regulAvel
C"variak" de pot.Ancia). 0 sist.ema de aqueciment.o ~ most.rado no
esquema da figura 3.3.4.

Para verificar um possivel gradient.e de t.emperat.ura na
amost.ra. foi feit.o um mapeament.o. colocando-se t.rOs t.ermopares
dispost.os um em cada ext.remidade e um no cent.ro da amost.ra.
levant.ando---se as cur vas para a t.axa de aqueciment.o do for no
const.ru1do. como most.ram as curvas da figura 3.3.6.
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Notamos que at~ por volta de 400 K n~o ~oi observado
gradiente de temperatura signi~icativo na amostra. e a partir deste
valor observamos 0 surgimento de um gradiente de temperatura entre
os extremos da amostra. culminando com 0 valor ~inal de 5 K na
temperatura de 600 K. Durante as medidas de atrito interno e
~requ~ncia ~oi utilizado apenas um termopar na regi~o central da
amostra e admitimos que 0 gradiente de temperatura de 5 K seja 0

nosso erro experimental nas medidas de temperatura que. con~orme
veremos no capitulo seguinte. pode ser considerado bastante pequeno.
A de~orma~ao mAxima nas amostras ~oi calculada atrav~s da equa~ao
& = (r/l).~ [41]. onde r ~ 0 raio da amostra. 1 ~ 0 comprimento ~til
da amostra e ~ ~ 0 &ngulo. em radianos. para amplitude mAxima (40cm).

1nicialmente 0 ~eixe de luz re~letido no anteparo.
encontra-se na posi~~o de equil1brio entre os dois ~ototransistores.
Quando a barra de in~rcia ~ tirada da posi~~o de equil1brio e solta
emvibra~6es livres. 0 ~eixe passa pelos dois ~ototransistores. e 0
tempo necess~rio para isto ocorrer ~ medido atrav~s de uma inter~ace
que recebe 0 sinal captado pelos ~ototransistores e envia para um
microcomputador que trabalha os dados utilizando programas chamados
Pulso. Decremento e Microsec. A ~igura 3.3.6 mostra um diagrama do
sistema de aquisi~~o de dados.

o programa Pulso gerencia a coleta de dados
experimentais. isto ~. os tempos que ser~o depois trabalhados para
sa obter os valoras de velocidade e periodo. Como 0 movimento do
p~ndulo ~ harmOnico amortecido. podemos considerar as equa~~es
(11.20) e (11.22). para duas oscila~~s separadas por N per10dos.
Medindo 0 tempo para 0 ~eixe ir de um ~ototransistor a outro podemos
calcular a velocidade m~dia do ~eixe em torno da posi~ao de
equil1brio. pois conhecemos a dist&ncia entre os dois
~ototransistores. Experimentalmente a amplitude inicial de oscila~~o
do ~eixe re~letido no plano que cont~m os dois ~ototransistores ~
cerca de dez vezes maior que a dist&ncia entrw eles e podemos ent~o.
dentro de boa aproxima~~o considerar a velocidade ~dia e a
velocidade inst&ntanea do ~eixe iguais [25]. Em x = O. temos v =



como:v = ACt. )ic..>exp Cic..>t.) e
1 1 1 0 0

que a velocidade inst.ant.&nea est.~
oscilay50 at.rav.s da ~requ6ncia de

V Z = AzCt.z)ic..>oexpCic..>ot.) e t.eremos
relacionada com a amplit.ude de
oscilaySo do pAndulo.

0L
0, L --rL.- micro

interface M computodor

0
--L r

°2

velocidades inst.&nt.aneas mAximas nos permit.em calcular 0 decrement.o
logar1t.imico ent.re as oscilay6es separadas por um nOmero de per1odos
previament.e det.erminados e. consequent.ement.e. 0 at.rit.o int.erno.
subst.it.uindo as amplit.udes na equaySo Cll.26) pel as respect.ivas
velocidades ~dias. medidas a cada grau de t.emperat.ura. ut.ilizando-se
o programa DECREMENTO. As medidas de per1odo pod em ser obt.idas
det.erminando-se 0 t.empo que 0 ~eixe leva para ir de um ~ot.ot.ransist.or
a out.ro. e passar novament.e no mesmo sent.ido nest.e ~ot.ot.ransist.or.
ent.So calculamos a ~requ6ncia de oscilay~o. ut.ilizando 0 programa
MICROSEC.



Neste cap1tulo apresentaremos os resultados obtidos
para as medidas de atrito interno e frequ6ncia de oscilay&o em funy&o
da temperatura para amostras de ni6bio policristalino. ni6bio
monocristalino e t~ntalo monocristalino. utilizando 0 p.ndulo de
tory&o. Os resultados das medidas de atrito interno foram analisados
atrav~s de dois m~todos: subtray~es sucessivas e tempo de relaxa~&o. e
os resultados das medidas de frequ6ncia foram analisados atra~s de um
m~todo in~dito proposto neste trabalho. que relaciona 0 quadrado da
frequ.ncia com 0 inverso da temperatura.

A figura 2.2.1. mostra 0 espectro de atrito interno
como fun~&o da temperatura para a amostra de ni6bio policristalino.
obtido a partir de medidas realizadas utilizando-se a t~cnica do
~n~ulo de tor~&o descrita no capitulo anterior. operando com
frequ.ncia em torno de 0.8 Hz. Essa amostra foi medida da forma como
foi recebida da FAENQUIL CCEMAR) - Lorena - SP. fazendo-se apenas um
ataque qu1mico com ~cidos nitrico.fluor1drico e ~gua. numa propor~50
de 2:2:1. para chegar ~s dimens~es finais de 1.2 mm de di~metro e 4.5
em de comprimento ~til. e sem ser submetida a nenhum tratamento
t~rmico.

Podemos observar atrav~s dessa figura a ex1stAncia de
um "background" caracter1stico do espectro de relaxa~~o mec~nica.O
espectro dessa medida apresenta um aumento acentuado de atrito interno
na regi&o acima de 600 K. caracter1stico de uma amostra altamente
deformada [26]. A estrutura de relaxa~50 maior que aparece em torno de
420 K ~ caracter1stica da intera~50 de ~tomos de oxig.nio. presentes
na matriz oriundos da fus50. com ~tomos de ni6bio e a outra estrutura
de relaxa~~o • em torno de 560 K. ~ caracter1stica da intera~~o de
Atomos de nitrog6nio presentes na matriz com Atomos de ni6bio.

Essa medida foi realizada num intervalo de temperatura
entre 2g0 K e 700 K. tomando-se um ponto a cada grau de variay&o na
temperatura com taxa de aquecimento em torno de 1 K/min. numa press~o

-4da ordem de 10 Torr. A deforma~ao ~xima sofrida pela amostra foi de
-8aproximadamente 1. 33 x 10 .
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Figura. 4.2.1 - A~ri~o In~erno como ~unyaO da ~.mpera~ura para a
amostra de ni6bio policris~alino. sem ~ra~amen~o ~~rmico. medida com
~requ&ncia em ~orno de 0.8 Hz.

A ~im de aliviar as ~ensees in~ernas da amos~ra. es~a
~oi subme~ida a um ~ra~amen~o ~~rmico. permanecendo por 10 horas ~ uma
~emperatura de 1173 1<. sob uma pressS.o de 6 x 10-4 Torr
apToximadamen~e. Nas medidas realizadas ap6s 0 ~ra~amen~o ~~rmico
podemos observar uma diminuiy~o no "background" dessa amos~ra. que
interpre~amos como uma reduyS.onas ~ens~es en~re grSos do policris~al.
possibili~ando uma reduySo no a~ri~o interno in~r!nseco da

condiy~s anteriores.
Na ~igura 4.2.2

amos~ra de ni6bio
~requ.ncia
in~erno da



1.6. 1.7 e 2.1 Hz. ap6s ser subme~ida ao ~ra~amen~o ~~rmico. Podemos
ainda obsorvar. nes~a ~igura. a exis~6ncia dos mesmos processos de
relaxayl.oci~ados an~eriormen~e. Nb-O e Nb-N.O "background" exis~en~e
para cada uma dessas medidas ~ descri~o por uma equayl.o

)expon~ncial. do ~iPO A + B expCE / kT) [7J. Na ob~enyao do a~ri~o
in~erno ~oi u~ilizado 0 m~~odo descri~o no cap1~ulo an~erior. na seyl.o
de aquisiyl.o de dados.

se cons~an~e a ~requ6ncia de oscilayl.odo sis~ema e variando-se a sua
~empera~ura. En~l.o.o a~ri~o in~erno ~ dado pela equayl.o (11.41).
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FIGURA 4.2.2 - Espec~ros de relaxayl.oanelAsloica para a amos~ra de
ni6bio policris~alino. medida com 0.9. 1.6. 1.7 e 2.1 Hz. ap6s 0
~ra~amen~o ~6rmico.



Podemos observar. atrav~s da figura 4.2.2. que hA um
deslocamento das estruturas de relaxay&o para a regi&o de alta
temperatura com 0 aumento da frequ6ncia. 0 que ~ caracteristica de um
processo de relaxayao termicamente ativado.

A decomposiy~o do espectro de atrito interno foi feita
atrav~s do metodo num~rico das subtray~es sucessivas ever apOndice B).
onde assumimos que 0 processo de relaxay~o obtido associ ado com uma
unica estrutura de relaxay&o. ~ composto por um unico pico de Debye.
Assim. ap6s extrairmos 0 "background" das medidas mostradas na figura
4.2.2. e usando uma anAlise de regress&o atrav~s de minimos
quadrados. um pico de Debye ~ ajustado para a estrutura de relaxay~o.
Este procedimento ~ realizado atrav~s de um programa de computador que
calcula os par~metros de relaxay&o finais a partir dos tr6s par~metros
iniciais fornecidos: atrito interno ~ximo. Q-i • energia de ativay~o

m
E. e temperatura do pico. T .

m

As figuras 4.2.3 ~ 4.2.6 mostram os espectros de
relaxay&o anelAstica para a amostra de ni6bio policristalino. contendo
0.016 ~.t de nitrog6nio e 0.13 ~.t de oxig6nio. jA decompostos em seus
picos de Debye constituintes. A concentraySo de oxig6nio foi estimada
atrav~s da relay~o apresentada por MOLINAS et al [27] e a de
nitrogOnio a partir de AHMAD e SZKOPIAK [7].

Podemos observar que a estrutura de relaxaySo para
estas medidas e composta por um unico pico de Debye. para cada
processo de relaxay~o. 0 primeiro pico mostrado nestas figuras. em
torno de 1.7 K-i• ~ caracteristico da reorientaySo induzida por tensSo
de um Atomo de nitrog6nio localizado em posiy~s octaedrais. em torno
de um Atomo de ni6bio da matriz. 0 outro pico apresentado em torno de
2.36 K-i ~ caracteristico da reorientaySo induzida por tensSo de um
Atomo de oxigOnio localizado em POsiy~es octaedrais em torno de um
Atomo de ni6bio da matriz metAlica. Estes picos. para cada medida. nSo
apresentam grandes variay~es na sua altura. isto e 0 atrito interno
~ximo. 0 que demonstra que a amostra nSo estA sofrendo alteray~s na
concentray~o de nitrogOnio e oxigOnio. respectivamente. durante as
medidas.

Os par~metros de relaxaySo do processo Nb-O obtidos
para a amostra de ni6bio policristalino sSo mostrados na tabela IV.1.
e os par&metros de relaxaySo do processo Nb-N. obtidos tamb~m para
esta amostra. s&o mostrados na tabela IV.2.

SERVIC;:ODE BIBLIOTECA E INFORMAC;:AO - IFQSC
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Figura 4.2.3 - Decomposi~So em picos de Debye para a amos~ra de ni6bio

POlicris~alino. con~endo 0.13 ~~ oxig6nio e 0.016 y~~ ni~rog6nio.
medida com ~requ.ncia em ~orno de 0.0 Hz.
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Figura 4.2.4 - Decomposi~Ao em picas de Debye para a amos~ra de
ni6bio policris~alino. con~endo 0.13 y~~ oxigAnio e 0.015 y~~

ni~rog.nio. medida com ~requAncia em ~orno de 1.6 Hz.
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Figura 4.2.6 - DecomposiySo em picos de Debye para a amostra de ni6bio
policristalino. con~endo 0.13 ~~ oxig&nio e 0.015 ~~t nitrogAnio.
medida com frequAncia em torno de 2.1 Hz.



Podemos observar que os par&me~ros de relaxa~~o ob~idos
pelo m~~odo das sub~ra~~es sucessivas es~~o em excelen~e acordo com os
encon~rados na li~era~ura. os quais apresen~amos ~amb.m na ~abela
IV.1. Comparando com WELLER e~ al [36). que apresen~a os resul~ados
mais recen~es. a discord~ncia para a energia de a~iva~~o ~ menor de 2%
para 0 processo Nb-O e 3.2% para 0 processo Nb-N. de acordo com WELLER
e~ al [31). Os erros experimen~ais nas med1das de a~ri~o in~erno e
rrequ6ncia de oscila~ao em run~ao da ~empera~ura roram considerados da
seguin~e rorma: flT= 5 K. flQ-~/ Q-~= 10-2 e M / r = 10-9•

P m m m m
En~re~an~o. apresen~amos os desvios percen~uais apenas em ~ermos de
valores absolu~os.

Na ~abela IV.1 ~amb~m s~o apresen~ados os ~empos de
relaxa~~o calculados a~rav~s dos par&me~ros de relaxa~~o ob~idos pelo
me~odo das sub~ra~~es sucessivas. u~11izando a equa~~o (II.39)

-~a eond1~Ao de que no pieo WT = 1 e en~~o T = <.> exp (-E /o
de relaxa~~o ob~idoskT ). Observamos que os valores para 0 ~empop

-usa~rav~s des~e m~~odo sAc da ordem de 10 s.

Os par&me~ros de relaxa~Ao mos~rados na ~abela IV.1.
eom ~requ6ncias em ~orno de 1.0. 1.9 e 3.5 Hz. sAc rereren~es ~
amos~ra de ni6bio monoeris~alino. que abordaremos a seguir.

TABELA IV.1 - Par&me~ros de relaxa~Ao do
para a amos~ra de ni6bio.

FCHz) TCK) ECeV) T Cx10-~l5s)REFER~NCIA
0

0.9 426 1.15 4.26
1.0 426 1.15 3.67
1.6 427 1.14 3.35
1.7 433 1.14 4.90
1.9 437 1.16 3.44
2.1 433 1.14 4.05
3.5 443 1.15 1.83
1.0 429 1.17 [28)
1.0 430 1.15 27.78 [ 7)
1.0 429 1.16 [ 2]
1.0 425 1.16 7.60 [13]
1.0 423 1.15 [29)

1.22 2.80 [30)
1.0 422 1.15 2.65 [31]
1.33 424 1.14 4.00 [32)
2.4 440 1.15 3.00 [33)
1.0 427 1.17 [34]
1.0 421.2 1.14 2.89 [35]

TABELA IV.2 - Par&me~ros de relaxa~Ao do proeesso Nb-N. obtidos
para a amos~ra de ni6bio polieristalino



TABELA IV.2 - ParAme~ros de relaxa9~o do processo Nb-N. ob~idos
para a amos~ra de ni6bio policris~alino

FCHz) TCK) ECeV) T Cx10-t~s) REFERtNCIAo .

0.9 662 1.62 4.01
1.6 671 1.62 3.70
1.7 678 1.62 6.08
2.1 671 1.62 2.87
1.0 662 1.62 [ 7]
1.0 660 1.61 [ 2]
1.0 667 1.68 0.03 [13)
1.0 662 1.67 1.22 [31]

A ~igura 4.2.7 mos~ra 0 a~ri~o in~erno como ~un9So da
~empera~ura para a amos~ra de ni6bio monocris~alino con~endo 0.044 y_~

de oxigAnio [27]. medida com ~requ.ncia de oscila9ao em ~orno de 1.0.
1.9 e 3.6 Hz.
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FIGURA 4.2.7 - Espec~ros de relaxa9~o anelAs~ica para a amos~ra de
ni6bio monocris~alino. medida com ~requ.ncia em ~orno de 1.0. 1.9 e
3.6 Hz.
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Esta amostra nAo ~oi submetida a nenhum tratamento
t~rmico e podemos observar atrav~s das ~iguras 4.2.8 a 4.2.10. que
mostram os espectros de relaxa9Ao anelAstica para as medidas de atrito
interno da amostra de ni6bio monocristalino. com 0 "background"
extraido. que um pico de Debye ~ ajustado com bastante precisAo aos
resultados experimentais obtidos. As medidas de atrito interno como
~un9Ao da temperatura ~oram realizadas num intervalo de temperatura de
290 a 600 K. tomando-se um ponto a cada grau de varia9Ao na
temperatura com taxa de aquecimento em torno de 1 K/min. ~ uma pressAo

-4 Nda ordem de 10 Torr. A de~orma9ao mAxima so~rida pela amostra ~oi de
-91.44 x 10 .

Os espectros de relaxa9Ao apresentados nas ~iguras
4.2.8 ~ 4.2.10 ~oram obtidos da mesma ~orma que para a amostra de
ni6bio policristalino. Estes espectros ~oram analisados tamb~m palo
m~todo das subtra9~es sucessivas. Podemos notar atrav~s destas
~iguras a exist~ncia de apenas uma estrutura de relaxa9Ao. em torno

-~de 2.3 K • caracteristico da reorienta9Ao induzida por tensAo de
Atomos de oxig~nio. localizados em POSi9~S octaedrais. em torno de
Atomos de ni6bio da matriz metAlica.
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FIGURA 4.2.8 - Decomposi9Ao em um ~nico pico de Debye para a amostra
de ni6bio monocristalino. contendo 0.44 ~~t oxigOnio. medida com
~requ6ncia em torno de 1.0 Hz.
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FIGURA 4.2.9 - Decomposi9~O em um ~nico pico de Debye para a amos~ra
de ni6bio monocris~alino. con~endo 0.44 %a~ oxigOnio. medida com
~req~6ncia em ~orno de 1.9 Hz.
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FIGURA 4.2.10 - Decomposi9~O em um ~nico pico de Debye para a amos~ra
de ni6bio monocris~alino. con~endo 0.44 y_~ oxigOnio. medida com
frequ~ncia em ~orno de 3.5 Hz.



Os par~me~ros de relaxa~So para 0 processo Nb-O. da
amos~ra de ni6bio monocris~alino. sSo apresen~ados na ~abela IV.1. e
~amb.m es~So em excelen~e acordo com a li~era~ura. os quais ~amb.m sSo
apresen~ados nes~a ~abela.

A ~igura 4.2.11 apresen~a os resul~ados de a~ri~o
in~erno como ~un~So da ~empera~ura para a amos~ra de ~~n~alo
monocris~alino. medida com ~requAncias em ~orno de 1.3 e 2.7 Hz.
ob~idos pelo mesmo m.~odo que 0 das amos~ras de ni6bio policris~alino
e monocris~alino.
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FIGURA 4.2.11 - Espec~ros de relaxa~So anel~s~ica para a amos~ra de
~An~alo monocris~alino. medida com ~requ.ncia em ~orno de 1.3 e 2.7 Hz
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A de~ormay&o mAxima so~rida pela

As ~iguras 4.2.12 e 4.2.13 mos~ram os eSP8e~ros de
relaxaySo para a amos~ra de ~~n~alo monocris~alino. com 0.026 ~~~
oxigAnio [27). com 0 "background" e~ra1do. analisados da mesma ~orma
que para as amos~ras de ni6bio mono e policris~alinas.



Podemos observar nas figura 4.2.12 e 4.2.13 que 0 pico
de Debye nAo • perfei~amen~e aJus~ado aos pon~os experimen~ais.
principalmen~e para a medida realizada com frequ6ncia de 1.3 Hz. A
es~ru~ura de relaxaySo mos~rada nes~as figuras. em ~orno de 2.3 K-1

~

carac~er1s~ica da reorien~aySo induzida por ~ensSo de A~omos de
oxig6nio. localizados em posiy~es oc~aedrais. em ~orno de A~omos de
~&n~alo da ma~riz me~Alica. Os par&me~ros de relaxayAo ob~idos para
es~a amos~ra. a~rav.s do m~~odo das sub~ray~es sucessivas sAc
apresen~ados na ~abela IV.3.

TABELA IV.3 - Par&me~ros de relaxay~o do processo Ta-O. ob~idos para a
amos~ra de ~&n~alo monocris~alino.

FCHz) TCK) ECeV) T Cx10-15S) REFERtNCIA
1.3 424 LOg 0.32
2.7 435 1.10 0.11
1.0 422 1.12 [ 2]
1.0 423 1.10 0.11 [13]
1.0 420 1.11 [2g]
1.0 421 1.10 [36]

1.12 7.00 [37]
1.0 419 1.10 8.66 [31]
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FIGURA 4.2.12 - DecomposiyAo em um ~nico pico de Debye para a amos~ra
de ~An~alo monocris~alino. con~endo 0.026~.~ oxig6nio. medida com
frequ6ncia em ~orno de 1.3 Hz.
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FIGURA 4.2.13 - Decomposiy~O em um unico pico de
de ~~n~alo monocris~alino. con~endo 0.028~_~
rrequ~ncia em ~orno de 2.7 Hz .

Debye para a amos~ra
oxig6nio. medida com

Comparando os resul~ados apresen~ados na ~abela IV.3
com os ob~idos por WELLER e~ al [13.29.31.38] • SZKOPIAK e~ al [2] e
FALANGA e~ al [37]. veriricamos a exis~Ancia de uma discord~ncia menor
de 3%. . Por~m. os ~empos de relaxay~o ob~idos a~rav~s do m~~odo das
sub~rayees sucessivas apresen~am uma discord&ncia bas~an~e elevada.-to.apresen~ando ordem de grandeza de 10 s.

A par~ir dos espec~ros de relaxay~o apresen~ados nas
riguras 4.2.2 ~ 4.2.13. analisamos as medidas de a~ri~o in~erno como
runy~o da ~empera~ura das amos~ras de ni6bio
monocris~alino e ~~n~alo monocris~alino.

policris~alino.
u~ilizando 0

ni6bi0

m~~odo
desenvolvido por WELLER e~ al [13]. onde plo~amos a curva de In (T)

como runy~o do inverso da ~empera~ura (ver apAndice B). Os valores de
In (T) s~o ob~idos numericamen~e rornecendo-se os par&me~ros iniciais
de rrequ&ncia ~ ~empera~ura ambien~e. a~ri~o in~erno mAximo e
~empera~ura do pico. para cada medida realizada. a um programa de
compu~ador que calcula 0 ~empo de relaxay~o a~rav~s da equayAo [13]:

StRVIC;:O DE BIBLI0TEC;\ E It-.lFORMAC;:AO - IFOSr:

FISICA



T = ~ ([

o processo de relaxayAo • assoclado. em cada caso. com
um Onlco ~empo de relaxayAo. Podemos observar. nas ~lguras 4.2.14 ~
4.2.17. da curva de In CT) em ~unyAo do lnverso da ~empera~ura para a
amos~ra de n16bl0 pollcris~allno medlda com ~requ6nclas em ~orno de
O.g. 1.6. 1.7 e 2.1 Hz respec~lvamen~e. que a curva apresen~ada. uma
re~a. ob~lda a~rav~s de uma an~llse de regressAo.

Nas ~lguras 4.2.14 ~ 4.2.17 podemos observar uma boa
concord&ncla da re~a ajus~ada aos pon~os experlmen~als. con~lrmando
que a es~rutura de relaxayAo • devldo a um Onlco processo de
relaxayAo. pols pode ser represen~ada por um On1co tempo de relaxayAo
para cada processo CNb-O e Nb-N). sendo que a primeira re~a nestas
~lguras representa 0 processo Nb-N e a segunda reta 0 processo Nb-O.

* * * •.* processo Nb-O
••••• processo Nb-N
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FIGURA 4.2.14 - Curva de InCT) a par~lr de med1das de a~ri~o in~erno
para a amostra de ni6bioPOlicristalino. contendo 0.13 ~.~ oxig6n10 e
0.016 ~~ ni~rog6nio. medida com ~requ6ncia em ~orno de O.g Hz.
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FIGURA 4.2.15 - Curva de InCT) a partir de medidas de atrito interno
para a amostra de ni6bio policristalino. contendo 0.13 y.t oxig6nio e
0.015 y~t nitrog6nio. medida com ~requ6ncia em torno de 1.6 Hz.
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FIGURA 4.2.16 - Curva de InCT) a partir de medidas de atrito interno
para a amostra de ni6bio policristalino. contendo 0.13 y~t oxig6nio e
0.015 ~t nitrog6nio. medida com ~requ6ncia em torno de 1.7 Hz.
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FIGURA 4.2.18 - Curva de In(T) a partir de medidas de atrito interno
para a amostra de ni6bio monocristalino. contendo 0.044 ~t oxigAnio.
medida com ~requAncia em torno de 1.0 Hz.
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FIGURA 4.2.10 - Curva de In(T) a partir de medidas de atrito interno
para a amostra de ni6bio monocristalino. contendo 0.044 ~.t oxigAnio.
medida com ~requAncia em torno de 1.0Hz.
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FIGURA 4.2.20 - Curva de lnCT) a par~ir de medidas de a~ri~o in~erno
para a amos~ra de ni6bio monocris~alino. con~endo 0.044 ~~~ oxig6nio.
medida com ~requ6ncia em ~orno de 3.5Hz.

Podemos observar a~rav~s da ~abela IV.4 que a energia
de a~iva~ao para cada processo. ob~idas a~ra~s dos dois ~~odos
discu~idos. apresen~am uma discord&ncia menor que 10%. quando
u~ilizamos os valores ob~idos pelo m~~odo das sub~ra~~es sucessivas
como 0 mais corre~o. uma vez que sac os mais pr6ximos dos valores
encon~rados na li~era~ura [3.7.13.28-35]. En~re~an~o. os valores
ob~idos para os ~empos de relaxa~ao apresen~am-se bas~an~e di~eren~es
dos ob~idos pelo m~~odo an~erior. sub~ra~~es sucessivas. com valores
variando de 10-14 ~ 10-16 s.

As ~iguras 4.2.21 e 4.2.22 mos~ram os resul~ados
ob~idos para a amos~ra de ~&n~alo monocris~alino. ob~idos pelo m~~odo
do ~emPO de relaxa~ao. Podemos observar que a curva ob~ida ~ uma re~a
apresen~ando uma boa concord&ncia com os pon~os experimen~ais. Os
par&me~ros de relaxa~Ao ob~idos para es~a amos~ra sAo apresen~ados na
~abela IV.5. e ~a~m uma compara~Ao dos valores de energia de
a~iva~Ao ob~idos pelos dois ~~odos.



TABELA IV.4 - Par~me~ros de relaxa91.0 ob~idos para as amos~ras de
ni6bio policris~alino e ni6bio monocris~alino. T.R.- ~empo de
relaxa91.0;S.S - sub~ra9esessucessivas.

PROCESSO FCHz) T Cxl0-1!5S) ECev)-T.R. ECeV)-S.S. 0-/0
0

Nb-O 0.9 16.4 1.12 1.16 2.6
Nb-O 1.0 49.6 1. 22 1.16 6.1
Nb-O 1.6 0.49 1. 04 1.14 8.8
Nb-O 1.7 0.13 1.11 1.14 2.6
Nb-O 1.9 0.16 1.10 1.16 6.2
Nb-O 2.1 5.81 1.13 1.14 0.9
Nb-O 3.6 7.68 1.12 1.16 2.6
Nb-N 0.9 0.19 1. 46 1. 62 4.6
Nb-N 1.6 4.86 1. 61 1. 62 0.7
Nb-N 1.7 11.70 1. 71 1.52 12.5
Nb-N 2.1 2.07 1. 64 1. 52 1.3

TABELA IV.5- Par~me~ros de relaxa91.0ob~idos para a amos~ra de ~~n~alo
monocris~alino. T.R.-~empo de relaxa91.0;S.S.- sub~ra9esessucessivas.

PROCESSO FCHz) T CxlO-1!5S) ECev)-T.R. ECeV)-S.S. 0-/0
0

Ta-O 1.3 0.0033 0.89 1. 09 18.3
Ta-O 2.7 0.0164 1. 00 1.10 9.1

Observamos que os valores ob~idos para 0 ~empo de
relaxa9~o apresen~am-se bas~an~e di~eren~es dos ob~idos an~eriormen~e
e 0 desvio percen~ual en~re as energias de a~iva91.0 ~ambem mos~ra-se
bem maior do que os ob~idos para a amos~ra de ni6bio. Es~es resul~ados
~oram in~erpre~ados apenas como erros experimen~ais ocorridos.
possivelmen~e com 0 sis~ema de de~ec9ao. nas medidas. pois a
concen~ra9~0 de oxig~nio e mui~o baixa nes~a amos~ra. impossibili~ando
o aparecimen~o de processos de relaxa91.0mais complexos.
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FIGURA 4.2.21 - Curva de lnCT) a par~ir de medidas de a~ri~o in~erno
para a amos~ra de ~An~alo monocris~alino. con~endo 0.026 Y.~oxigAnio.
medida com frequAncia em ~orno de 1.3 Hz.
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FIGURA 4.2.22 - Curva de lnCT) a par~ir de medidas de a~ri~o in~erno
para a amos~ra de ~An~alo monocristalino. contendo 0.026 Y.t oxig~nio.
medida com frequ6ncia em torno de 2.7 Hz.



As medidas de frequ6ncia de oscilayao em funyao da
.~empera~ura realizadas para as amos~ras de ni6bio monocris~alino e

ni6bio policris~alino. u~ilizando 0 pOndulo de ~oryao. foram
analisadas a~rav~s de um m~~odo que propOe uma relayao en~re 0

quadrado da frequ6ncia e 0 inverso da ~empera~ura [14]. u~ilizando a
equayao (11.46). 0 desenvolvimen~o des~e ~~odo baseia-se no fa~o de
que nao encon~ramos na li~era~ura uma aplicayao dire~a das medidas de
frequ~ncia em funyao da ~empera~ura para se ob~er os par&me~ros de
relaxayao de um de~erminado processo de relaxayao. Alguns au~ores
mos~ram os espec~ros do quadrado da frequOncia como funyao da
~empera~ura. sem. con~udo. mencionar qualquer comen~~rio ou an~lise a
respei~o da curva.

As figuras 4.3.1 ~ 4.3.3 mos~ram 0 espec~ro de
frequ6ncia em funyao da ~empera~ura para a amos~ra de ni6bio
monocris~alino. con~endo 0.044 y_~ oxig6nio. medida com frequOncia em
~orno de 1.O. 1.9 e 3.5 Hz.
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FIGURA 4.3.1 - Frequ~ncia em funyao da ~empera~ura para a amos~ra de
ni6bio monocris~alino. con~endo 0.044 y_~ oxigOnio. medida com
frequOncia em ~orno de 1.0 Hz .
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FIGURA 4.3.2 - FrequOncia em funyao da ~empera~ura para a amos~ra de
ni6bio monocris~alino. con~endo 0.044 y_~ oxigOnio. medida com
frequOncia em ~orno de 1.9 Hz .
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FIGURA 4.3.3 - FrequOncia em funyao da ~emPera~ura para a amos~ra de
ni6bio monocris~alino. con~endo 0.044 y_~ oxigenio. medida com
frequOncia em ~orno de 3.6 Hz .



Podemos observar nas 1"iguras 4.3.1 ~4.3.3 u~ "degrau"
em t..ornode 430 K nas curvas obt..idasexperiment..alment..e.Est..e "degrau"
pode ser int..erpret..adocomo a int..era~ao de um At..omo de oxig6nio.
localizado em posi~Oes oct..aedrais. em t..ornode um At..omode ni6bio. a
qual 1"oi t..amb~mobservada nas medidas de at..rit..oint..ernoem 1"un~ao da
t..emperat..ura.com um pico de relaxa~ao nest..a mesma regiao de
t..emperat..ura.

*Ap6s a ext..ra~aodo "background" das curvas obt..idaspara
1"requ~ncia. ut..ilizamos um programa de comput..ador para obt..ermos 0

2 2 2grci1"icode C1" - 1") / 1" em 1"un~ao do inversoo 0
out..roprograma de comput..ador Cao qual 1"ornecemos

-~int..ernoCQ ). energia de at..iva~aoCE) e t..emperat..urado pico CT )).m m
analisa os result..ados obt..idos ant..eriorment..e.ajust..ando aos pont..os
experiment..ais uma curva t..e6rica.baseado na equa~&o CII.46).

da t..emperat..ura. Um
os valores de at..rit..o

Os result..ados obt..idosda anAlise dessas medidas est..ao
apresent..ados nas 1"iguras 4.3.4 ~ 4.3.6. e os par&met..ros de relaxa~ao
para 0 processo de relaxa~Ko Nb-O obt..idos at..ra~s das medidas de
1"requ~ncia em 1"un~ao da t..emperat..urasKo apresent..ados na t..abelaIV.5.
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FIGURA 4.3.4 Frequ6ncia ao quadrado em 1"un~ao do inverso da
t..emperat..urapara a amost..rade ni6bio monocrist..alino. cont..endo 0.044
~_t..oxig6nio. medida com 1"requ6ncia em t..ornode 1.0 Hz
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FIGURA 4.3.5 Frequ6ncia ao quadrado em ~un~ao do inverso da
~empera~ura para a amos~ra de ni6bio monocris~alino. con~endo 0.044
y~~ oxig6nio. medida com ~requ.ncia em ~orno de 1.9 Hz.
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FIGURA 4.3.6- Frequ6ncia ao quadrado em ~un~ao do inverso da
~empera~ura para a amos~ra de ni6bio monocris~alino. con~endo 0.044
y~~ oxig6nio. medida com ~requ6ncia em ~orno de 3.5 Hz.



Observamos nas ~igura 4.3.4 ~4.3.6 que apesar de uma
dispersao dos pon~os experimen~ais. a curva ~e6ricaapresen~a uma boa
concord~ncia com es~es pon~os. Acredi~amos que esta dispersao seja
devido a ~a~ores experimentais. provavelmente com 0 sistema de
aquisi9ao de dados. onde de~ec~amos alguns problemas com a in~er~ace
cons~rulda. e tamb~m devido ao "laser" u~ilizado que possuia poU~ncia
bas~an~e al~a di~icul~ando a cap~a9ao do sinal palo nosso sis~ema de
de~ec9ao (~o~o~ransis~ores).

Os par~me~ros de relaxa9ao obtidos para a amostra de
ni6bio monocris~alino re~eren~es a ~requ~ncias de oscila9ao em ~orno
de 1.0. 1.9 e 3.5 Hz apresen~ados na ~abela IV.5. es~ao em excelen~e
acordo com os ob~idos a~rav~s das medidas de atrito in~erno para es~a
mesma amostra. u~ilizando os m~todos das subtra90es sucessivas. tempo
de relaxa9ao e. consequentemente. com os valores obtidos na literatura
[2.7.13.28-35).

TABELA IV.6 - Par&metros de relaxa9ao para 0 processo Nb-O obtidos
atrav~s de medidas de ~requ~ncia em ~un9ao da ~empera~ura.

F (Hz) Tp CK) E CeY) T Cx 10-j,5s)0

0.9 425 1.14 4.81
1.0 426 1.16 4.16
1.6 427 1.14 3.22
1.7 433 1.14 4.46
1.9 437 1.16 3.82
3.5 442 1.15 4.00

Veri~icamos n~o haver discord&ncia
valores de energia de a~iva9ao ob~idos a par~ir
~requ~ncia e os valores ob~idos a par~ir do m~~odo

alguma
de

das

en~re os
medidas de

sub~ra9~es
sucessivas para esta amostra. Comparando com os valores de energia de
ativa9ao obtidos pelo me~odo do tempo de relaxa9ao a maior
discord~ncia e em ~orno de 6.7%.

Os valores do tempo de relaxa9ao novamente apresentaram
uma variac;aomaior. por~m. tamb~m com ordem de grandeza de 10-15s.
Es~a varia9ao pode ser jus~i~icada pelo ~ato de que 0 ~empo de
relaxa9ao e ob~ido a~rav~s de uma express~o que envolve 0 logarltimo
e a energia de a~iva9~0 numa equa9~0 linear. Qualquer pequena varia9~0
nos par~me~ros. causa uma grande varia9~0 no ~empo de relaxa9Ao.

As ~iguras 4.3.7 ~ 4.3.9 mostram os espectros de
~requ6ncia em ~un9ao da ~emPera~ura ob~idos para a amos~ra de ni6bio
policris~alino. con~endo 0.13 ~_~ oxig~nio e 0.016 ~_~ ni~rog~nio.
medida com ~requ~ncia em ~orno de 0.9. 1.6 e 1.7 Hz.

1:' ('l
""y '-'"

-- 1
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FIGURA 4.3.7 - Frequ~ncia em ~un9ao da temperatura para a amostra de
ni6bio policristalino. contendo 0.13 y.t oxigOnio e 0.016 % at
nitrogOnio. medida com ~requAncia em torno de o.g Hz.

00000 ptOS. experimentais
1.66 -

« 1.64 '--
U
Zw
:::>owa::
I..L 1.62 r-

1.60
200

I

300

I I

400 500
TEMPERATURA (K)

I

600

FIGURA 4.3.8 - FrequAncia em ~un9ao da temperatura para a amoslra de
ni6bio policrislalino. conlendo 0.13 Y.t oxig~nio e 0.016 % at
nilrogOnio. medida com ~requOncia em lorno de 1.6 Hz.
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FIGURA 4.3.9 - FrequAncia em fun~ao da ~empera~ura para a amos~ra de
ni6bio policris~alino. con~endo 0.13 y~~ oxigAnio e 0.016 % a~
ni~rogAnio. medida com frequAncia em ~orno de 1.7 Hz.

Podemos observar o aparecimen~o de um pequeno "degrau"
em ~orno de 430 K nes~as curvas. que sabemos ser devido k in~era~ao de
um a~omo de oxigAnio. 1ocalizado em posi~~s oc~aedrais. em ~orno de
um a~omo de ni6bio. como foi verificado ~amb"m para a amos~ra de

devido a in~era9ao de um a~omo de ni~rog~nio. localizado em posi95es
oc~aedrais. em ~orno de um a~omo de ni6bio da ma~riz me~alica. que

a~ri~o in~erno. nao aparece claramen~e nas figuras 4.3.7 k 4.3.9. Is~o
explicado pelo fa~o de que a al~ura do pico de Nb-N

consideravelmen~e menor que a al~ura do pico Nb-O
pois a concen~ra9ao de ni~rogAnio " bem mais baixa que a

de oxigAnio. consequen~emen~e a es~ru~ura de relaxa~ao do processo
Nb-N " hem menos in~ensa que a do processo Nb-O. nAo havendo resolu~So
no espec~ro para observarmos es~a es~ru~ura..

pode ser
CQ-i.~ 1. 6) e

m
CQ-i.~ 6.0).

m

As figuras 4.3.10 k 4.3.12 apresen~am as curvas do
quadrado da frequAncia em fun~ao do inverso da ~empera~ura para a
amos~ra de ni6bio policris~alino. ob~idas da mesma forma que para a
amos~ra de ni6bio monocris~alino.
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FIGURA 4.3.10 - Frequ6ncia ao quadrado em ~uny&o do inverso da
~empera~ura para a amos~ra de ni6bio policris~alino. con~endo 0.13 Y.~
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FIGURA 4.3.12 - Frequ6ncia ao quadrado em fun~&o do inverso da
~empera~ura para a amos~ra de ni6bio policris~alino. con~endo 0.13 ~~t
oxig6nio e 0.016 ~~~ ni~rog6nio. medida com frequ6ncia em ~orno de 1.7
Hz.

Nas curvas mos~radas nestas figuras podemos observar
uma dispersao bas~ante grande dos pon~os experimen~ais principalmente
na regiao acima de 2.4 K-~. Entretanto. h~ 0 aparecimento evidente do

-~"degrau" em torno de 2.3 K • caracterlstico do processo de relaxac;ao
Nb-O. A linha ~racejada na parte inferior destas figuras representa a
curva te6rica para 0 processo de relaxac;ao Nb-N que. de acordo com 0

que discutimos anteriormen~e, nao foi analisado uma vez que
experimen~almente nao foi observado. Os parAmetros de relaxa~ao para 0

processo Nb-O da amostra de ni6bio policristalino referentes ~s
frequ6ncias em torno de O.g. 1.6 e 1.7 Hz tamb~m sac apresentados na
tabela IV.5.

Comparando os resultados obtidos para a energia de
ativa~ao desta amostra notamos que a maior discord~ncia ~ de
0.8% em rela~ao ao m~todo das subtra~~s sucessivas e 9.6% em rela~ao
ao m~todo do tempo de relaxa~ao. Por~m, 0 tempo de relaxa~ao para cada
medida apresenta uma varia~ao ainda maior do que os obtidos para a
amostra de ni6bio monocristalino, com ordem de grandeza variando de
10-~· ~ 10-~5s.



Para a amostra de tAntalo monocristalino n~o ~oi
realizadaa anAlise para se obter os parAmetros de relaxa9~0 atrav~s
de medidas de ~requ6ncia. pois. como podemos observar nas ~iguras
4.3.13 e 4.3.14 do espectro de ~requ6ncla em ~un9~0 da temperatura.
n~o hA 0 aparecimento do "degrau" caracter1stico do processo de
relaxa9~0 Ta-O. pols a altura do pico para este processo ~ bastante

-~baixa (Q ~.10 e 1.35 para as amostras medidas com ~requ~ncias de 1.3
m

e 2.7 Hz resPectivamente). tamb~m devido a baixa concentra9~0 de
oxig&nio nesta amostra.

As ~iguras 4.3.15 e 4.3.16 mostram as medidas de
~requAncia em ~un9~0 do inverso da temperatura para a amostra de
tAntalo monocristallno. com 0 "background" extra1do. onde podemos
veri~icar claramente 0 n~o aparecimento do processo de relaxa9~0 Ta-O.
devido a sua baixa intensidade con~orme dissemos anteriormente.
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FIGURA 4.3.13 - FrequAncia em ~un9~0 da temperatura para a amostra de
tAntalo monocristalino. contendo 0.026 ~~t oxigAnio. medida com
~requ.ncia em torno de 1.3 Hz .
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FIGURA 4.3.14 - Frequ.ncia em fun~ao da ~empera~ura para a amos~ra de
~&n~alo monocris~alino. con~endo 0.026 Y_~ oxigAnio. medida com
freqU6ncia em ~orno de 2.7 Hz.
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FIGURA 4.3.15 - FrequAncia em fun~ao do inverso da ~empera~ura para a
amos~ra de ~&n~alo monocris~alino. con~endo 0.026 ~~ oxigAnio. com 0

"background" ext..ra!do.medidacom frequAncia em ~orno de 1.3 Hz.
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FIGURA 4.3.16 - Frequ6ncia em ~uny&o do inverso da ~empera~ura para a
amos~ra de ~&n~alo monocris~alino. con~endo 0.026 ~~~ oxig6nio. com 0

"background" ext.ra1do.medidacom ~requ6ncia em ~orno de 2.7 Hz.

Por~an~o. 0 m4~odo de ob~eny&o dos par&me~ros de
relaxayao de processos de in~erayao devido ~ reorien~ay&o induzida por
~ensao de A~omos in~ers~iciais. localizados em posiy~es oc~aedrais.
com A~omos da ma~riz me~Alica. a~rav4s de medidas de ~requ6ncia em
~uny&o da ~empera~ura mos~rou. ser e~icaz apenas em amos~ras onde um
unico in~ers~icial es~A presen~e (no nosso caso oxig~nio). e que a
concen~rayao des~e in~ers~icial seja su~icien~e para que possa ser
observado experimen~almen~e nas medidas de ~requ~ncia. Davido ao ~a~o
de ser um procedimen~o in~di~o. es~e m~~odo requer es~udos espec1~icos
mais de~alhados. os quais ser~o obje~o da con~inuidade des~e ~rabalho.

* NOTA: Para a extray&o do "background" ~azEl'mosuma anAlise dEl'
regressao da re~a que passa pelos pon~os experimen~ais da par~e mais
al~a do degrau observado. por exemplo na ~igura 4.3.1 es~a re~a
encon~ra-se na regiao de 450 ~ 600 K. A par~ir dessa re~a analisamos
~amb4m a ou~ra si~uada na par~e mais baixa do degrau. que consideramos
paralela ~ an~erior. Na ~igura 4.3.1 a segunda re~a encon~ra-se na
regiao de 350 a 410 K. Ap6s es~e procedimen~o ob~emos os valores do
quadrado da ~requ.ncia em cada pon~o. sendo ~o a ~requ.ncia de
oscilay&o do p~ndulo ~ ~empera~ura ambien~e.



Foram realizadas medidas de a~ri~o in~erno e frequ6ncia
de oscila9ao em fun9ao da ~empera~ura em amos~ras policris~alinas de
ni6bio e monocris~alinas de ni6bio e ~~n~alo. u~ilizando-se 0 p6ndulo
de ~or9ao. Foi iden~ificado um processo de relaxa9ao em ~orno de 565
K. devido ~ reorien~a9ao induzida por ~ensao de um A~omo de
ni~rog6nio. localizado em posi9aes oc~aedrais. em ~orno de um A~omo de
ni6bio para a amos~ra policris~alina e ~amb~m um processo de relaxa9ao
em ~orno de 430 K. devido k reorien~a9ao induzida por ~ensao de A~omos
de oxig6nio. localizados em posi9a&S oc~aedrais. em ~orno de A~omos de
ni6bio e ~~n~alo para as amos~ras mono e policris~alinas de Ni6bio e
monocris~alina de T~n~alo. respec~ivamen~e. Es~es resul~ados sac
bas~an~e coeren~es pois. para baixas concen~ra9aes de solu~os
in~ers~iciais. como ~ 0 caso das amos~ras u~ilizadas. os processos de
relaxa9ao podem ser descri~os per um ~nico pico de Debye.

U~ilizando 0 ~~odo das sub~ra9aes sucessivas para
analisar as medidas de a~ri~o in~erno como fun9ao da ~empera~ura.
verificamos que os par~me~ros de relaxa9ao. mais especificamen~e a
energia de a~iva9ao. ob~idos para 0 processo de relaxa9ao Nb-O para a
amos~ra policris~alina (frequ6ncias 0.9. 1.6. 1.7 e 2.1 Hz). mos~rados
na ~abela IV.1. apresen~am uma discord~ncia de apenas 2.0Ye em rela9ao
aos ob~idos por WELLER e~ al [36] que apresen~a os resul~ados mais
recen~es na li~era~ura. Para a amos~ra de ni6bio monocris~alino
(frequ6ncias 1.0. 1.9 e 3.5 Hz) a discord~ncia ~ Menor que 1Ye quando
comparados ~amb~m com WELLER e~ al [35]. Os valores ob~idos para os
~empos de relaxa9ao. mos~rados na ~abela IV.1. para 0 processo Nb-O

-~5apresen~am ordem de grandeza de 10 s. concordando com os valores
ob~idos na li~era~ura [13 ••27.29-32].

Na ~abela IV.2 apresen~amos os par~me~ros de
para 0 processo Nb-N. observado na amos~ra policris~alina
verificar que a discord~ncia. para a energia de a~iva9ao. ~
de 3.2Ye de acordo com os valores ob~idos por WELLER
apresen~a os resul~ados mais recen~es.

relaxa9ao
e. podemos

em ~orno

Para 0 processo de relaxa9ao Ta-O. mos~rados na ~abela
IV.3. a discord~ncia en~re os resul~ados ob~idos e os apresen~ados por
WELLER [31] foi em ~orno de 3Ye. Por~m. os ~empos de relaxa9ao

N -~6apresen~am varia9ao de uma ordem de grandeza. 10 s. que pode ser



jus~i~icada pelo ~alo de que usamos uma equa~io logari~imica para
esle cAlculo e porlan~o pequenas varia~~es na ~empera~ura e
~requ6ncia causam grandes di~eren~as nos resul~ados.

maior discord&ncia en~re os valores apresen~ados na ~abela IV.4 para
o processo de relaxa~io Nb-O ~ em ~orno de 9.0% quando comparados com
WELLER el al (13). lanlo para a amoslra policrislalina quanlo para a
amoslra monocris~alina. No en~an~o. os valbres de ~empo de relaxa~io
apresen~am uma varia~ao bem maior de 10-t($ a 10-to6s. Para 0 processo
de relaxa~io Ta-O. mos~rado na ~abela IV.6. ~amb"m observamos uma
varia~io maior em rela~io ao m"~odo anlerior (sub~ra~~es sucessivas) e
em rela~ao a lilera~ura. com uma discord&ncia em ~orno de 19% quando
comparados com WELLER [13]. A ordem de grandeza dos ~empos de

_ -t8 -t?relaxa~ao variou de 10 a 10 s.

U~ilizando 0 m~~odo proposlo
relaciona 0 quadrado da ~requ.ncia e 0

veri~icamos que hA uma excelen~e concord&ncia

nes~a disserla~io. que
inverso da lemperalura.

dos resul~ados ob~idos
para 0 processo de
resul~ados ob~idos
de relaxa~ao. e

relaxa~ao Nb-O. mos~rados na ~abela IV.5. e os
pelos ou~ros ml6~odos.sublra~6es sucessivas e lempo
com os resul~ados encon~rados na li~era~ura

[2.7.13.28-36]. Os valores ob~idos para os ~empos de relaxa~ao. para 0

processo Nb-O. sio da ordem de grandeza de 10-t"s e es~i.obem pr6ximos
dos ob~idos pelo ml6~ododas sub~ra~6es sucessivas. Es~e m~~odo mos~rou
ser bas~an~e e~icaz nes~e caso. resul~ando uma expressi.o clara e
expl1ci~a para relacionar a varia~ao de ~2 em ~un~ao de 1/T. Es~es
resullados sac in~dilos. uma vez que enconlramos na lileralura apenas
uma len~aliva nao dire~a para es~a rela~ao (~requ6ncia e ~empera~ura)
apresen~ados por WELLER el al [13].

Para 0 processo Nb-N nao ~oi poss1vel realizarmos a
anAlise alrav~s des~e m~~odo pois. devido a concen~ra~i.o de
ni~rog6nio na amoslra policris~alina ser bem Menor que a de
oxig.nio. 0 aparecimenlo de um "degrau", em ~orno de 565 K

observado. Esle ~a~o ~amb~m ocorreu para 0 processo de relaxa~ao Ta-O,
que nao apresenlou 0 "degrau", caracler1s~ico desle processo, nas
medidas de ~requ6ncia. con~orme podemos veri~icar a~ravl6sdos grA~icos
mos~rados nas ~igura 4.3.13 e 4.3.14, onde podemos concluir que 0

degrau na curva de ~requ6ncia " pouco in~enso, con~undindo-se com a
dispersi.o dos ponlos experimen~ais.



Portanto. 0 m6todo desenvolvido para se obter os
par&metros de relaxayao a partir de medidas de ~requ.ncia em ~unyao da
temperatura nao se aplicou a amostras com concentray6es muito mais
baixas de intersticiais. 0 desenvolvimento deste ~todo terA
prosseguimento. ~azendo novas consideray6es te6ricas. na
que possa ser aplicado a outros tipos de amostras. com
intersticial presente e com concentray6es mais baixas.

expectativa
mais de um

Assim. POdemos concluir que 0 pAndulo de toryao
constru!do para a realizayao deste trabalho mostrou estar operando de
maneira e~iciente e con~iAvel. POssibilitando medidas de atrito
interno ~ baixa ~requ.ncia. bastante 6teis no estudo de gases em
metais.



Como continuayQo desta Dissertayao de Mestrado
apresentamos algumas sugestOes que poderao vir a ser desenvolvidas na
Laborat6rio de Propriedades F1sicas de Metais e Ligas MetAlicas.
implantado no Departamento de F1sica da UNESP em Bauru. utilizando-se
o p~ndulo de toryao constru1do. bemcomo outras t~cnicas que serao
desenvol vidas . Al gumas destas id~ias sao:

- melhorar 0 sistema de aquisiyao de dados. utilizando
um microcomputador mais avanyado (que jA estA inclu1do em um novo
~inanciamento aprovado do pro~Q Dr. Carlos Roberto Grandini).
utilizando tamb~m um "laser" de manor potOncia na tentativa de
minimizar os problemas na detecyao do sinal pelos ~ototransistores e.
ainda. desenvolver e utilizar um controlador de temperatura. uma vez
que isto tem side ~eito manualmente;

- realizar um estudo mais detalhado de ~requOncia de
oscilayQo em ~unyao da temperatura. desenvolvendo 0 m~todo proposto
nesta dissertayao que relaciona estas duas grandezas (~requOncia e
temperatura). para que seja aplicado a outros tipos de amostras;

- e~etuar medidas de atrito interno em ~unyao da
temperatura. utilizando 0 pOndulo de toryao. em amostras de
molibdOnio. uma vez que nao encontramos na literatura grandes estudos
para metais do grupo VI;

- implantar um sistema para medidas de
na ~aixa de KHz [40]. como 0 m~todo de medidas
~lexurais. por exemplo;

atrito interno
por vibrayOes

utilizar outras t~cnicas para caracterizar estas
amostras como raio-x. medidas de resistividade. medidas de
susceptibilidade. etc;

- aplicar os conhecimentos adquiridos na
deste trabalho em cerAmicas supercondutoras para estudar
de 0 nos pIanos Cu-O.

realizayao
mobilidade



APtNDI CE A - CONSTR~Ac 00 ptNDULO DE TORC;:Ac E IMPLANT At;Ao

LABORAT6RIO.

Nest.e apAndice apresent.aremos resumidament.e. a
const.ruy~o do pAndulo de t.ory~o e a implant.ay~o do Laborat.6rio de
Propriedades F!sicas de Met.ais e Ligas na UNESP. campus de Bauru. que
concret.izou-se at.rav~s do projet.o do Pro~Q Dr. Carlos Robert.o
Grandini. ~inanciado pela FUNDUNESP.

A const.ruy&o do p~ndulo de t.ory&o em Bauru. bem como a
implant.ay&o do Laborat.6rio permit.iu. a const.it.uiy&o do t.erceiro grupo
para est.udar a int.eray&o de gases com met.ais no Brasil. 0 mais ant.igo
grupo encont.ra-se no IPEN em S~O Paulo e 0 segundo grupo na
UNI VERSI DADE FEDERAL DE sAc CARLOS.

A const.ruy50 do ~ndulo de t.ory50 foi dividida em
quat.ro part.es: sist.ema criog~nico. p~ndulo de t.ory50. sist.ema de
acionament.o e det.ecyao e sist.ema de aqueciment.o.

o sist.ema criog~nico consist.e num criost.at.o const.ru!do
em ayo inoxid~vel cont.endo em seu int.erior urn reservat.6rio com
capacidade para cerca de 5.0 lit.ros de nit.rog~nio l!quido. A figura
A.l most.ra um diagrama em cort.e com as medidas ut.ilizadas para a
const.ruy~o do sist.ema cri og6ni co.

o p6ndulo de t.ory&o const.it.ui a principal ~errament.a
para as medidas de at.rit.oint.erno. Est.e ~ const.it.u!do pelo suport.e da
amost.ra. hast.es de sust.ent.ay~o. barra de in~rcia e cont.rapeso. t.odos
em ayO inoxid~vel. A ~igura A.2 most.ra um diagrama em cort.e do p6ndulo
de t.ory&o.

Complet.ando 0 ~ndulo de t.ory&o. ~oi const.ru!da uma
camp&nula em a90 inoxidAvel com uma janela de vidro. con~orme pode ser
vist.a na ~igura A.4 da ~ot.ogra~ia do ~ndulo complet.o. Na ~igura A.3 ~
most.rado 0 diagrama em cort.e da camp&nula.
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HQdQ eUd TQTa g] fadcgU Y_YSYQ\ U TUbaYe
l_Tg\a aeSY\Qd \YhdU]U_fU ladQ] gfY\YkQTae TaYe U\UfdaYle
g] TU SQTQ \QTU TQ RQddQ TU Y_ldSYQ+ Sa_lad]U l ]aefdQTa

TUYiQd ,

Sa\aSQTae
_Q lYWgdQ

Ge U\UfdaYle ladQ] Sa_lUSSYa_QTae U_da\Q_Ta)eU SUdSQ
TU Qaa UebYdQe TU lYa TU SaRdU 8O> ./ _g] SQddUfU\ TU lUdda TaSU+ HQdQ
QSYa_Qd ae U\UfdaYle laY Sa_efdg!TQ g]Q la_fU ;: TU -- N U SUdSQ TU
- / TU SaddU_fU+

9 eYefU]Q TU TUfUSlKa U QcgYeYlKa TU TQTae l lad]QTa
bUd g] Q_fUbQda eYfgQTa Q SUdSQ TU / ] Ta b8_Tg\a+ baeegY_Ta TaYe
lafafdQ_eYefadUe eUbQdQTae bUd g]Q TYef%_SYQ TU ,+,0 ]+ Sa\aSQTae
UcgYTYefQ_fUe l HGKYlKa TU UcgY\!RdYa+ U g]Q Y_fUdlQSU UebUSYQ\]U_fU



HSRWX'VYPIF UYJ ] FHNSRFIF TSV YQ QNHVSHSQTYX'FISV !5[FX'S! 4445%' X'NTS
2TTPJ' TJVQNX'NRIS QJINV VFTNIFQJRX'J ( X'JQTSUYJ YVR]JN[J LJVFIS TSV YQ
!PFWJV! J VJ]PJX'NIS TSV YQ JWTJPMS HSPSHFIS RS T]RIYPS' PJZF TFVF NV
IJ YQ ]SX'SX'VFRWNWX'SVF SYX'VS'( WNWX'JQF IJ IJX'JH0]S J FUYNWN0]= ISW
IFISW J QSWX'VFIS RF ]SX'SLVF]NF IF ]NLYVF 2'-'

2 NRX'JV]FHJ X'FQGJQJ YX'NPN\FIF TFVF QJINV F ]VJUY]RHNF
IJ HFIF SWHNPF0]S' QJINRIS&WJ ( X'JQTSUYJ ( ,&')& IJ PFWJV PJZF TFVF
NV IJ YQ ]SX'SX'VFRWNWX'SVJ TFWWFV RSZFQJRX'J RS QJWQS WJRX'NIS RJWX'J
]SX'SX'VFRWNWX'SV'5WX'FNRX'JV]FHJ ,(' IJWJRZSPZNIF IJ X'FP]SVQF UYJ TSWWF
WJV"YX'NPN\FIF X'FQGJQ RYQ QNHVSHSQTYX'FISV QFNW WS]NWX'NHFIS J QFNW
V2TNIS'

687CA2 2', & >]RIYPS IJ X'SV0FSHSRWX'VYPIS TFVF ( JWX'YIS IJ LFWJW JQ
QJX'FNW'



! WNWPJQF IJ FUYJHNQJRPS HSRWPVYPIS ] HSRWPNXYXIS TSV
YQ ]SVRS IJ VJWNWP]RHNF' QSRPFIS HSQ ( JRVSPFQJRPS IJ ,'( "& 9FRPFP
HSQ )'- QQ IJ INFQJPVS' WSGVJ YQ PYGS IJ HJVFQNHF VJ]VFP]VNFE ! ]SVRS

JPJPVNHF WFRIS HSRPVSPFIF TSV YQ PVFRW]SVQFISV IJ PJRW]S ZFVN]ZJP'2
PJQTJVFPYVF RF FQSWPVF J QJINIF FPVFZJW IJ YQ PJVQSTFVV HSGVJ&
HSRWPFRPFR J WJY ZFPSV HSVVJWTSRIJRPJ J PNIS RYQ QYPPPQJPVS INLNPFP'

! T]RIYPS IJ PSV]]S HSRWPVYPIS RSW TJVQNPJ VJFPN\FV
QJINIFW IJ FPVNPS NRPJVRS RYQ NRPJVZFPS IJ PJQTJVFPYVF IJ // FPJ /((

TSIJRIS FNRIF ZFVNFV F K]JUY]RHNF
IJWPJ ]RIYPS IJ PSVV11]S O]

JQ HSRLPPJWWSW J
NRPJLVFPQJRPH RS

NQTPFRXXFRIS RF

TSWWNGNPNPSY F FTVJWJRPF]]S IJ INZJVWSW PVFGFPMSW
JRHSRPVSW RFHNSRFNW J NRPJVRFHNSRFNW' IJWJRZSPZNISW
:FGSVFP.VNS IJ >VSTVNJIFIJW 6PWNHFW IJ ;JPFNW J :NLFW
PN<5B>'HFQTYW IJ 3FYVY D))'),'+0'+0%'



MtTODO DAS SUBTRA<;OES SUCESSI vAS E MtTODO DO TEMPO

DE RELAXA<;AO.

No m~~odo das sub~ra9~es sucessivas consideramos
cada um dos picos de relaxa9ao mec~nica ob~ido ~ carac~erizado
energia de a~iva9ao associada ao processo que causa 0 pico. E;
temperatura na qual 0 pieo oeorre. T ; e pela altura deste pieo

p

Se ~omamos es~e pico como um pico da Debye. podemos descrev6-10
equa9ao (11.41).

que
pela
pela

-i,Q .
m

pela

Para os picos ob~idos experimen~almen~e para a amos~ra
policristalina de ni6bio (figura 4.22) e monocristalinas de ni6bio e
~An~alo (figuras 4.27 a 4.21 respec~ivamente). supomos que· hA um
unico processo de relaxa9ao e por~an~o. necessi~amos de apenas ~r~s

-i -iparAme~ros. Q • E e T • para ob~ermos a melhor curva te6rica que sem P
ajusta a estas curvas experimentais.

Esta curva te6rica e obtida por um m~todo de regressao.
atraves de m1nimos quadrados. conhecido como m~todo das subtra9~as
sucessivas. Fornecemos ao prOgrama de microcomputador mostrado no
diagrama de bloco na figura B.1. os parAmetros de relaxa9ao iniciais.
ob~idos na Iiteratura e tamb~m 0 numero de intera9~es no programa.
no nosso caso 10. com um fator de amortecimento de

-31.0 x 10 • que e 0 numero palo qual 0 quadrado da diferen9a en~re as
curvas te6ricas e experimentais ser~ muitiplicado e acrescido ou
subtraldo da curva ~e6rica ap6s cada intera9ao.

No caso de mais de um processo
necessitamos fornecer alem dos tr~s parAmetros para
numero de picos envolvidos.

de reIaxa9a.O.
cada pico. 0



comp~r~ d~do. teo-
r~co. e exper~men.

diagrama de blocos do programa utilizado na an~lise
dos resultados pelo rn4otodode subtra9~es sucessivas.



As medidas experimen~ais de a~ri~o in~erno ~oram
analisadas a~raves do me~odo desenvolvido por WELLER e~ al (13) para
se ob~er os par~me~ros de relaxa9ao dos processos Nb-N, Nb-O e Ta-O.

Nes~e m~~odo Weller e~ al consideram que se 0 a~ri~o
in~erno e de~erminado por um me~odo de decaimen~o livre, pode-se
calcul~-lo a par~ir do decremen~o logari~mico 6 dado pela expressao
(11.19). Se a relaxa9ao anel~s~ica ~ descri~a por um unico processo
de relaxa9ao (um ~empo de relaxa9ao) 0 a~ri~o in~erno pode ser
descri~o pela equa9ao C11.40) e 0 m6dulo de elas~icidade M por:

MCWT) = M
N

M b.
o

sendo b.= CM - M ) / M , onde M e 0 m6dulo nao relaxado. M
N RON R

e 0 m6dulo relaxado e M = CM . M )~/2.o N R

b. cosh-~ Y-a

Combinando com a lei de Arrhenius (11.38) ob~em-se a
equa9ao C11.41).

Equa9~es CB.2.3) e CB.2. 6) dao a depend6ncia com a
~empera~ura para 0 ~empo de reIaxa.;:ao:

1 [ b. + J [a~-·r l' ] CB.2. 6)T = c.> 2Q-~



M MN R
M

N

M - MN R
Mo

1= ~ OC T

Weller e~ al escrevem a cons~an~e de proporcionalidade como sendo a
-~al~ura do pico de Snoek. Q • para ob~er-se:
m

-~
~ = C T-1 = 2Qm. Tm

T

=j[

E 0 ~empo de relaxa9ao T(T) pode ser calculado pon~o a
pon~o para ~odas as ~empera~uras. Es~e resul~ado ~oi ob~ido para as
amos~ras monocris~alinas de ni6bio e ~~n~alo con~endo oxig6nio e
amos~ras policris~alinas de ni6bio con~endo oxig~nio e ni~rog~nio. Os
resul~ados sac mos~rados nas ~iguras (4.2.14) ~ (4.2.22).
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