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RESUMO

A infrodugdo de elementos intersticiais em metais pode alterar suas propriedades
fisicas, tais como resisténcia mecénica, resisténcia a corrosdo, modulo de
elasticidade, entre outras. Uma das maneiras de detectar sua presenga na matriz
metalica é através de medidas de espectroscopia mecénica (atrito interno), um
ensaio nao destrutivo. A liga Ti-13V-11Cr-3Al (TVCA) tem como aplicagdo principal a
industria automobilistica e aeroespacial, por ser leve e possuir boa resisténcia
mecanica. Neste trabalho, amostras da liga TVCA foram caracterizadas por
intermédio de difracdo de raios X e espectroscopia mecanica, medidas como
recebida e apds duas dopagens com oxigénio. Os resultados indicam a presenca de
estruturas de relaxagdo termicamente ativadas em torno de 550 K, que estdo sendo
associadas a reorientagdo induzida por tensdo de atomos de oxigénio dissolvidos

intersticialmente em torno da matriz metélica na amostra da liga TVCA.

Palavras-chave: Ligas de Titanio, Anelasticidade, Intersticiais.

INTRODUGAO

As interacbes metal-gas sdo de grande importancia no estudo das
propriedades de metais, pois sdo responsaveis por diversas mudancas nhas
propriedades quimicas e fisicas dos materiais (. Sabe-se que a introdugao de gases
em um metal ou liga pode melhorar sua resisténcia ao desgaste. No entanto, a
dissolucdo descontrolada destes gases pode piorar consideravelmente suas
propriedades e sob certas condigdes causar uma total fragilizagcdo dos metais.

Elementos como carbono, hidrogénio, nitrogénio e oxigénio sdo de interesse
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particular, pois podem estar presentes em fases condensadas ou dissolvidos
intersticialmente em solugdo sodlida na matriz, sendo neste trabalho considerado
apenas o ultimo caso.

Atualmente, o estudo da espectroscopia mecanica € muito importante nas
areas de ciéncia e tecnologia. As medidas de atrito interno oferecem informagdes
essenciais sobre o comportamento de impurezas intersticiais em metais ou ligas
metalicas, como a concentragdo de solutos intersticiais, limite de solubilidade,
fendbmenos de precipitacao, e outras imperfeicdes da rede cristalina®. Uma dessas
imperfeicdes da rede consiste na adigdo, remogao ou substituicdo de um ou mais
atomos do reticulo cristalino, e sdo conhecidos como defeitos pontuais®. Estes
defeitos sdo capazes de produzir a anelasticidade, termo usado para descrever um
desvio da elasticidade perfeita). O atrito interno é uma manifestagdo do
comportamento anelastico originado pelos defeitos pontuais, através de um
processo de relaxacdo conhecida como reorientacdo induzida por tensdo. Neste
processo o0 arranjo de um conjunto de defeitos muda para um novo estado sob a
acdo de uma tensdo externa. Quando essa tensdo é removida, a mudancga é
revertida e com o tempo o arranjo original é reconstituido®®.

Ha diversas técnicas para obter dados de atrito interno, dependendo apenas,
do tipo de imperfeicdo a ser estudada. Neste trabalho que investiga elementos
intersticiais como hidrogénio, oxigénio, nitrogénio e carbono, é utilizada a técnica de
baixa frequéncia através do Péndulo de Torgédo. O atrito interno € obtido de uma
forma bastante simples, a amostra é posta a vibrar, 0 que causa a dissipacao de
energia sob a forma de calor, devido ao atrito interno. No péndulo de tor¢ao esta
dissipacao de energia por ciclo € medida através do decremento Iogaritmico“”.

O titédnio foi considerado um metal raro, mas atualmente € um dos mais
importantes metais na industria. O elemento foi primeiramente descoberto na
Inglaterra por Gregor em 1790 e depois recebeu o nome Titanio por Klaproth(s). A
aplicagao do titanio e suas ligas tem sido muito vasta, principalmente nas industrias
aeronautica e como biomaterial (usado principalmente na fabricacdo de préteses)®.
Vaérias ligas estdo sendo estudadas, dentre elas a Ti-13V-11Cr-3Al (TVCA), cuja
principal caracteristica € a grande resisténcia a corrosdo comparada com outros
materiais como, por exemplo, ligas de cobalto, e sua leveza!”. Devido a essas
propriedades, uma de suas aplicagbes é na fabricagdo da fuselagem de

aeronaves'®.
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Este trabalho apresenta o estudo do efeito de oxigénio nas propriedades
anelasticas de ligas TVCA, através de medidas de espectroscopia mecanica (atrito

interno), utilizando um Péndulo de Torgao.

MATERIAIS E METODOS

As amostras utilizadas neste trabalho constituem policristais da liga Ti-13V-
11Cr-3Al (% em peso), produzidas pela Escola de Engenharia de Lorena (EEL-
USP), através de fus&o a arco-voltaico.

As medidas de difragdo de raios X foram realizadas utilizando-se um
difratbmetro Rigaku D/Max — 2100/PC, do Departamento de Fisica da UNESP de
Bauru.

Foram realizadas duas dopagens com oxigénio. Neste processo, a amostra foi
colocada no interior de um tubo de quartzo, onde posteriormente foi realizado vacuo
da ordem de 107 Torr, a fim de evitar uma possivel contaminacdo da amostra com a
atmosfera. O forno foi ligado para iniciar o0 aquecimento com taxa de aquecimento de
10°C/min até a temperatura maxima de 800°C. Foi entdo introduzida uma pressao
parcial de 1 x 10° Torr de oxigénio para a primeira dopagem e 5 x 10 Torr de
oxigénio para a segunda dopagem. Apos 30 minutos nesta temperatura, o sistema
foi resfriado rapidamente até a temperatura ambiente com agua.

A técnica utilizada para realizar as medidas de atrito interno foi a de baixa
freqUéncia, isto é, a técnica do Péndulo de Torgado, existente no Laboratério de
Relaxagdes Anelasticas da UNESP de Bauru. O péndulo de torcdo operou com
freqiéncia de oscilagdo entre 5 e 22 Hz, com intervalo de temperatura
compreendido entre 90 e 700 K, taxa de aquecimento de 1 K/ min e vacuo da ordem
de 10™ Torr.

Para efetuar as medidas no péndulo de torcdo, a amostra é colocada na parte
inferior do péndulo, presa por dois mandris, dentro de um sistema criogénico, onde
pode ser introduzido nitrogénio liquido para medidas a baixa temperatura (da ordem
de 90 K). Na parte superior do péndulo, os eletroimas localizados na barra de
inércia, presa a haste central do péndulo, sdo acionados por uma fonte externa
tirando o sistema de seu estado de equilibrio, pondo-o0 a oscilar. A coleta de dados é
feita através de uma interface acionada por um computador. Esta interface esta

conectada a dois fotosensores que sido acionados por um feixe do laser que é
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refletido por um espelho colocado na haste do péndulo, que possibilita fazer,
rapidamente, as medidas de velocidade e freqiiéncia de cada oscilacgo®.

A fim de evitar contaminagcdes na amostra, as medidas sdo efetuadas em
vacuo da ordem de 10 Torr. Este vacuo é obtido por um sistema de bombeamento
composto por uma bomba mecanica e uma bomba difusora. A temperatura € medida
por um termopar de cobre-constantan com referéncia no gelo. Para variar a
temperatura da amostra, utilizamos um forno de resisténcia cuja poténcia é

controlada por um autotransformador externo.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Os espectros de difracdo de raios X, mostrados na figura 1, indicam a
predominancia de fase [3 nas amostras nas diferentes condicbes: como recebida,
apos primeira dopagem e apos segunda dopagem. A estrutura cristalina da liga &
cubica de corpo centrado, conforme pode ser observado nos difratogramas. Os
resultados ndo indicam alguma mudanca significativa na microestrutura da amostra

nas diferentes condigdes.
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Figura 1 — Conjunto de difratogramas de raios X para a amostra da liga TVCA.
Depois de realizadas cada dopagem com quantidades diferentes de oxigénio,

foram efetuadas medidas de espectroscopia mecanica (atrito interno). A Figura 2

mostra o espectro anelastico para a amostra da liga TVCA, medida apds a primeira
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dopagem com oxigénio, com trés frequéncias diferentes. Pode ser observado
através da figura 2, uma estrutura de relaxagao (pico) bastante complexa em torno
de 550 K. A analise do posicionamento desses picos indica que o0 processo é
termicamente ativado, ou seja, os picos de maior frequéncia se deslocam para as
regides de maior temperatura®. Estes picos podem estar associados a

movimentagdo de atomos de oxigénio intersticiais presentes na amostra®.
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Figura 2 — Medidas de atrito interno apds primeira dopagem com oxigénio, para a
amostra da liga TVCA.

Para verificar tal suposi¢cao a amostra foi submetida a um novo tratamento para
dopagem com oxigénio. A Figura 3 mostra os resultados de atrito interno apos esta
segunda dopagem. A figura revela estruturas de relaxagdo bastante complexas em
torno de 550 K, para trés diferentes freqiéncias. Novamente, pode ser observado
que o processo € termicamente ativado, analogo aos resultados obtidos apos a
primeira dopagem, devido ao posicionamento dos picos, onde os picos medidos com
maior frequéncia se deslocam para a regido de maior temperatura. Outra
observacao bastante importante € que a intensidade dos picos aumentou apds a
segunda dopagem com oxigénio, fato que vem na direcdo de nossa suposi¢cao

inicial, de que as estruturas de relaxacdo observadas sdo devido a processos de

relaxagao que envolve oxigénio intersticial.
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A Figura 4 mostra uma comparagdo de resultados referentes as duas
dopagens em condigdes de frequéncia semelhantes. Pode-se perceber com
bastante clareza o aumento na intensidade do pico apdés a segunda dopagem,
resultado que mostra coeréncia, pois no processo de dopagem, a segunda
introdugdo de oxigénio foi efetuada com uma pressdo parcial de oxigénio maior,

provocando um acréscimo na quantidade de oxigénio que foi introduzida na amostra.
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Figura 3 — Medidas de atrito interno ap6s segunda dopagem para a amostra da liga
TVCA.

0,005 . , . ,

Ti-13V-11Cr-3Al
® Dopagem 1 (3 Hz)
O Dopagem 2 (5 Hz)

0,004

0,003

0,002

0,001

Figura 4 — Comparagao da medidas de atrito interno apds as duas dopagens para a
amostra da liga TVCA.
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Processos de relaxagcdo envolvendo elementos intersticiais presentes em
metais com estrutura ccc foram exaustivamente estudados nos ultimos cinquenta
anos e foram muito bem explicados em termos da reorientagcao induzida por tenséo
de atomos destes elementos intersticiais em torno da matriz metalica’®'?. Estes
processos de relaxagdo sado representados por um pico de Debye simples no
espectro anelastico.

Em ligas binarias, o espectro anelastico € composto por uma superposigao de
picos de Debye, cada um representando um processo de relaxagcdo devido a
reorientacao induzida por tensdao de atomos de elementos intersticiais em torno de
atomos de elementos que compdem a matriz metalica da liga (>4,

Neste trabalho, estamos estudando uma liga quaternaria e neste caso a
situacdo € bem mais complexa. Certamente, o espectro anelastico sera uma
superposi¢ao de varios picos de Debye, cada um representando um processo de
relaxacdo devido a reorientagdo induzida por tensdo de atomos de elementos
intersticiais (em nosso caso principalmente oxigénio), em torno de atomos de
elementos que compdem a matriz metalica da liga, isto &, titanio, vanadio, aluminio e
cromo.

Uma analise mais aprofundada esta em andamento, através da decomposigao
dos espectros anelasticos em termos de seus picos de Debye constituintes,
utilizando o método das subtracdes sucessivas!'® e que sera objeto de um trabalho

posterior.

CONCLUSOES

Através dos resultados de difragao de raios X, pode-se concluir que ndao houve
alteracao estrutural significativa na amostra depois da realizagdo das dopagens com
oxigénio, ou seja, a amostra continua com predominéancia de fase .

Foram realizadas medidas de espectroscopia mecénica (atrito interno) em
amostras da liga TVCA apds duas dopagens com quantidades diferentes de
oxigénio, com o objetivo de verificar a influéncia desse elemento em suas
propriedades anelasticas. Os resultados mostraram a presenga de uma estrutura de
relaxacdao termicamente ativada em torno de 550 K, que esta sendo atribuida a
reorientacdo induzida por tensdo de atomos de oxigénio em torno de atomos dos

elementos que compdéem a matriz metdlica. Estes resultados mostraram total
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coeréncia, com diferencas na intensidade do pico, condizendo com as diferentes

quantidades de oxigénio introduzidas.
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MECHANICAL SPECTROSCOPY IN Ti-13V-11Cr-3Al ALLOYS DOPED
WITH OXYGEN

ABSTRACT

The introduction of interstitial elements in metals can change its physical properties,
such as mechanical resistance, corrosion resistance, and elasticity modulus, among
others. Its presence in the metallic matrix can be detecting by mechanical
spectroscopy (internal friction) measurements, a non destructive test. The Ti-13V-
11Cr-3Al (TVCA) alloy has as main application the automobilist and aerospatial
industry, due to be light and to possess good mechanical resistance. In this work,
samples of the TVCA alloy was characterized through X-ray diffraction and
mechanical spectroscopy, measured in the as received condition and after two
oxygen charges. The results indicate the presence of thermally activated relaxation
structures around 550 K, that are being associated to the stress induced ordering of

oxygen atoms around the atoms of the metallic matrix of the TVCA alloy.

Keywords: titanium alloys, anelasticity, interstitials.
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