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Una explicacién para la aparicion de dos picos de Snoeck - Koester (SK) en las variables
amortiguamiento versus temperatura en metales bce deformados plasticamente se ha sugerido en /
1/ y se basarfa en la inhomogeneidad de la deformacion, la que en general origina dos regiones: una
donde las dislocaciones tienen una densidad relativamente alta y segmentos cortos (segmentos que
darian lugar al pico ‘‘SK1°” ) y otra de baja densidad y segmentos largos (asociados al pico *‘ SK2*’
). En lamayoria de los trabajos previos se provocan bajas deformaciones. Estas generan una sube-
structura de dislocaciones no bien definida como para su seguimiento por microscopia electrénica
TEM técnica no utilizada en ninguno de aquéllos .En el presente trabajo se introducen, a dos
velocidades de déformacidn,g, extremas, altas deformaciones en traccién. Por TEM se corrobora la
generacion de celdas y la existencia de un aumento de la fraccién de volumen correspondiente a
paredes de celda, a favor de la obtenida a € alta. La relacién espesor de la pared de celda /didmetro
interior celdaresultaentre 0.3y 0.5 parael caso de bajaey entre 1 y 2 para alta €. Por friccién interna
se miden los picos SK estudiando su evolucién después de deformacién y recocido. Para el pico SK1
se obtiene unarelacién de alturas de 1.5 a favor del correspondiente a € alta. La comparacion de estos

resultados avala experimentalmente la sugenrencia hecha en /1/, arriba mencionada.

INTRODUCCION

La relajacion SK aparece debido a la interaccion
de atomos intersticiales con dislocaciones. Dos picos
de fricci6n interna (f,) de tipo SK han sido detectados
y caracterizados en metales bec trabajados en frio
(Nb-O, Ta-0, Fe-N) /1 a 3/. Una explicaci6n para la
aparicién de tales picos exigiria una diferencia de un
orden de magnitud en la longitud promedio de las
dislocaciones /2/ y ésta se basaria /1/ en 1a existencia
de dos regiones, tipo 1 (paredes de dislocaciones,
sub-bordes, paredes de celdas, etc) y tipo 2 (regiones
intermedias). En trabajos previos /1 a 4/ se apunt6 a
generar y estudiar ambos picos, en general con bajas
deformaciones y sin caracterizacién de la subestruc-
tura. Enel presente trabajo se exploraun método para:
1) introducir una subestructura de celdas bien de-
finidas como para su seguimiento por TEM. 2) Cambiar
significativamente la fraccion de volumen de 1as dos
regiones. 3) Comparar la distribucion y cardcter de
ambas regiones con los picos SK medidos por f,.
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PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

El material lo constituye Nb puro (chapa de seccién
3.5 x0.35 mm?2), con un contenido inicial de oxigeno
intersticial, C,;=450 at.ppm, medido en el mismo
experimento en base al pico de Snock (pico S(0) en
Fig. 1), producido por €l O en Nb, y en base a la
calibracién Q/C=4.81 x 10 atppm™' /5/. El trata-
miento térmjco previo para todos los especimencs
consistié enun recocido de alto vacfo dindmico hasta
575K, alamisma velocidad de calentamiento del ex-
perimento de f,, para borrar contribuciones SK1 pre-
existentes (probeta tipo ‘‘R’’). La deformacién plds-
tica se suministré mediante un esnsayo de traccién
(Instron 1362), a T ambiente, a dos € extremas (alta,
€ =3 x 10 s}, probeta tipo ‘‘A’’; baja, € =3.5 x 10°*
s'!, probeta tipo *‘B’’). La deformacio6n pléstica al-
canzada al detener el ensayo por haberse alcanzado
una saturacion en la tension fue de 10% y 7.5%, re-
spectivamente. Las1dminas delgadas para el TEM se
obtuvieron por electropulido (JET) en ‘‘Tenupol’’
conlasolucién: SO H,(13%) + Metanol (87%), y con
los pardmetros: T=-38C, V=25V, I=130mA /6/. La
orien-tacién de las 1dminas fue tal que la direccion
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{111] seencontrabacercanaasus normales y pudo asf
ser alineada con el haz de electrones. Las mediciones
def, se realizaron enun péndulo de torsién invertido,
totalmente controlado por computadora, en el modo
de decaimiento libre, bajo atmdésfera de He (~1 Torr)
y bomba de adsorcién y en calentamiento (1.7x102
K s1).

RESULTADOS

EnlaFig. 1 se comparan mediciones de f, vs Ten
el caso de baja € 1a curva a corresponde a la probeta
“R” (probeta *‘B’’ antes de deformar plasticamente).
La curva b correponde ala probeta ‘B’ deformada.
La curva ¢ resulta de la resta (b-a). Un claro pico P,
(524K, 1.95 Hz, altura: 1.8 x 10%) es resuelto, siendo
distinguible de las contibuciones S (relajaciones de
Snock) y atribuible al fenémeno SK1. Un resultado
similar al de 1a Fig. 1 se obtiene para el caso de alta
€ . Aparece también un pico resuelto P1 (527 K, 0.8
Hz, 2.7 x 10%). Los picos tipo SK2 presentan una
mayor dificultad para su resolucién pues su elimi-
nacion al comicnzo del cxperimenio requierc de
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Figura 1: Friccion interna vs. Temperatura en
Niobio recocido y deformado

tratamientos témicos a muy altas temperaturas donde
1a absorcién de O es dréstica, por 1o que no son con-
siderados en el presente trabajo. La observacion
mediante TEM arroja los resultados siguientes: dife-
rentes micrografias en cada una de las tres probetas
presentan una estructura de celdas. La probeta ‘R’
(parcialmente recocida) presenta paredes compactas
con bajo espesor de pared y una distribucién ho-
mogénea de dislocaciones en el interior de celda (Fig.
2). La probeta ‘*A’’ (alta €) muestra paredes muy
gruesas menos compactas y una mayor densidad de
dislocacioncs en el interior (Fig. 3). La probeta ‘‘B’’
(baja € ) presenta zonas de comportamientos similar
a los ya descriptos tanto en probetas ‘‘R’’ como en
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probetas ‘‘A’’, con paredes menos gruesas que en
““A’ (Fig. 4). La relacion y - (espesor de pared de
celda/ diametro interior celda) se lista en 1a tabla 1.

Figura2: MicrografiaTEM [111](110), 1cm: 0,12
wm (Probeta "R")

Figura 3: Micrografia TEM, 1cm: 0.12 pm (Probeta
" B " )

Figura 4: Micrografia TEM, 1 cm: 0.10 pm (Probeta
”" A")
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DISCUSION Y CONCLUSIONES

Laf medida en todo un especimen de volumen V
se relaciona con la £, intrinseca o local Q' segin:

Q'EeD=/,Q (eDedv/[ edv (1)

con las aproximaciones: que la f, intrinseca es poco
dependiente de €, que los dos fenémenos SK no sc
superponen al variar T, y que las dimensiones de la
celda son mucho menores que 1a menor dimension
del especimen (la relacién para el presente experi-
mento se cumple pues la misma resulta igual a
1.7 x 10 o menor), se¢ puede escribir:

QD - Qe £, + Qi 2)

f, es una funcién de . Con una simplificacion fuerte
consistente en suponer celdas equiaxiales y cuibicas
sc obtienen los valores de f, como: f, = (3y+3Y+y’)/
(3y+3y+y+1) para cada tipo de probeta, graficados
en la Fig. 5. Esta relaciona los valores de altura de
picoresueltodel tipo SK1 en funciénde la fraccion de
volimen ocupada por la regi6n tipo 1. La dispersion
que se ha indicado cn las abscisas es una dispersion
aparente en f, (que aparece al calcular f en los
extremos del entorno para v), si bien la misma surge
de una distribuci6n inevitable de formas y tamafios
(ver Tabla 1) que es inherente a una subestructura de
celdas.

TABLA 1
PROBETA Y
R 0.3
B 03a09
A la2

La aplicacion de un método para calcular f, que sea
capaz de extrapolarel volumen de la region 1, a partir
de la superficie rcal ocupada por la misma en las
micrografias, reduciria la dispersién graficada y ubi-
carfa el valor medio de f, en un punto intermedio del
entomo graticado que dependerd de la funciénde dis-
tribucién de los valores .

A su vez, la f| debida al fenémeno SK depende
(ver por ¢j./2/) de pardmetros de dislocaciones:

Q' & AL? 3)
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donde A yLsonsudensidad y longitud de segmentos
media. Luego la discusion del rol de f, en la ec. (2)
estd sujeta también a posibles variaciones de dichos
pardmetros. Los resultados de la Fig. 5 satisfacen la
suposicién de una dependencia creciente de Q' con f,
creciente. La recta trazada s6lo indica una funcién
posible para Q (f)). Una medicién precisa de los
pardmetros A y L presentaunaseriadificultad experi-
mental. La disminucién de compacidad de la pared de
celda parala probeta ‘A’’ sefiala una disminucién de
A.
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Figura §: Altura del pico "SK1" de f, vs. fraccién
de volumen de regién 1.

Latendenciade L esareducirse con el aumento de de-
formaci6n pléstica. Ambas razones avalan la necesi-
dad de que exista una dependencia crecicnte de tipo
Q' con f}, del tipo de la determinada en este trabajo.
Esto a su vez, e¢n 1o que conciemne al fenémeno SK1
avala cxperimentalmente 1a hipétesis de partida. Fi-
nalment, si tanto esta hip6tesis como la comproba-
cionexperimental scfialada, son razonables, entonces
una micrografia TEM de un probeta deformada
plasticamente (comola ‘*A’’) y ensayada en f hasta
575 K (procedimiento que, ya se puntualiz6, borra o
reduce drdsticamente el pico SK1) deberfa exhibir de
nuevo una subestructura de celdas de paredes muy
delgadas, con bajo Yy y, consecuentemente, bajo f,.
El resultado de tal comprobacién ha sido afirmativo
y junto con dctalles del recocido bajo vibracion utili-
zado serd motivo de una futura publicacién /7/.
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