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RESUMEN

Se ha estudiado el espectro de friccidn interna, con especial atencidn ett
el rango denominado como de alta tempeartura, en metales y aleaciones de in-
terés nuclear: policristales de zirconio, niobio y zircaloy - 4, y rnonocris
tales do niobio.

.

Se ha hecho una revision critica completa, sobre los trabajos de friccion
interna de alta temperatura medida en zirconio y aleaciones de zirconio, e-
xistentes en la literatura. Debido al importante rol que cumple el borde de
grano en procesos de deformacion plastica a altas temperaturas, se ha dedica
do una {rarticular atencion a los pi®."; dé friccién interna relacionados con
procesos de relajacion en dicho borde. Para ello se ha hecho una revision
completa de todos los modelos existentes para describir el propio borde de
grano. Ademds, debido a una fuerte controversia actual sobre picos cuyo ori-
gen podria buscarse en los bordes intercristalinos, o en los cristales, se
ha confeccionado una revision de todos los modelos de friccidn interna atri-
buible al borde de grano, y una revision resumida de experimentos y modelos
que explican dichos picos en base a mecanismos localizados fuera de los bor-

des.

Se han perfeccionado los periféricos de dos equipos de medicidon de fric-
cion interna. Se construyd un sistema corrector, de amplio rango, del amorti_
guamiento ante variaciones del médulo de elasticidad del espécimen, para un
péndulo de torsidén automatico a frecuencias medias, y un sistema optoelectro
nico de captacion y registro de las oscilaciones, para un péndulo de torsidn

de decaimiento libre a frecuencias bajas.

Se ha desarrollado un método original de medicién que permite obtener
friccion interna intrinseca versus temperatura, durante una medicion tipica
de friccidn interna medida versus temperatura, para péndulos automaticos de
torsion y de flexion. A tal fin, se ha hecho una revision de los trabajos e-
xistentes referidos a la obtencion de friccidn interna intrinseca, para dife
rentes modos de deformacion y geometria de especimenes, estudiandose en el
presente trabajo el caso de oscilaciones forzadas en torsidon de cilindros,no
tratado hasta el presente. Parte de las mediciones del espectro de friccion
interna en zirconio y en zircaloy - 4 ha sido efectuada utilizando el méto-
do citado, por lo que las curvas obtenidas de amortiguamiento intrinseco \ej:
sus temperatura, son susceptibles de ser comparadas directamente con los dis

tintos modelos tedricos, los que siempre suponen tensiones homogéneas.



Se han detectado y caracterizado completamente dos piaos de friccion inter-
na, P| y , en zircaloy - 4, no mencionados en la literatura hasta donde te-
nemos conocimiento. Se ha medido y caracterizado el tipico pico en zirconio,
mencionado ya por otros autores. Se han estudiado dos picos, P y P?, y un ci
cio de histéresis de friccidn interna versus temperatura, presentes®"en zirco-
nio, mostrando que este ultimo depende del tamafio de grano. El pico tipico del
zirconio, en algunos trabajos previos es en realidad P~ , y la imposibilidad
de diferenciarlo de P™ ha provenido de que, excepto en el presente trabajo,nun

ca se habian observado en un mismo experimento.

La utilizacion de dos péndulos de torsidén, operando a diferentes frecuen-
cias situadas on un rango de mas de dos Ordenes de magnitud, ha permitido me-

dir con muy bajo error La entalpia de activaciéon aparente de los picos PM y

Tanto los efectos de histéresis, Como los cinco picos citados, han sido ex
plicados mediante mecanismos de relajacion asociados al deslizamiento de bor-
de de grano libre de particulas vy al deslizamiento de borde de grano bloquea

do por soluto en forma de precipitados finos o configuraciones de defectos.

Finalmente se ha estudiado el fondo de friccion interna de alta temperatu-
ra en monocristales de niobio, en zirconio y en aleaciones de zirconio, y se
ha puesto en evidencia que para todos los casos analizados, los modelos tedri®

eos existentes no describen a los fondos experimentales.
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INTRODUCCION

Dentro de la problematica actual referida al comportamiento mecanico y Fisi-
co de metales y aleaciones, iImporta sobremanera el rango de deformacidén plasti-

ca, y mas aun, la deformacidon plastica a "altas temperaturas'.

Por altas temperaturas se entiende, aproximadamente, el rango de temperatu-
ras pertenecientes al entorno 0,4 Tp a Tp , donde Tp es la temperatura absolu-

ta de fusion del material.

Por citar soOlo dos ejemplos: - Interesa conocer mediante qué mecanismos fi-
sicos un espécimen en el Laboratorio, o una pieza en una instalacion industrial
(sea el caso de una vaina de zircaloy-4 conteniendo uranio en una central nu-
clear) , a una temperatura elevada, sufre termofluencia o '‘creep'.

- De la misma
el tiempo de vida de una pieza que sufre en el Laboratorio un experimento de
LCF (fatiga de bajo ciclaje), o que soporta en una instalacidon industrial (sea
el caso de alabes de una turbina de gas o componentes de una planta quimica),
algun tipo de proceso asimilable a "periddicas" variaciones de la tensidn meca-

nica, o do la temperatura, etc.

Existe una amplia gama de mecanismos que involucran defectos de las redes
cristalinas(éstos pueden ser puntuales, cano vacancias, intersticiales o susti-
tucionales; lineales, como las dislocaciones; superficiales, como los bordes y
sub-bordes de grano; o de volumen, como los precipitados) que se van activando

sucesivamente a medida que aumenta la temperatura y aln que se superponen.

Es reconocido en la literatura dedicada a la deformacién plastica de metales
y aleaciones en general, que a altas temperaturas, empiezan a contribuir en foj:
ma importante los mecanismos confinados en los bordes de grano, o sea en las zo
flas de transicion entre los distintos cristales que componen un policristal. Se
ha reportado que existe deslizamiento a lo largo del borde, migraciéon del mismo,

difusidon y deformacion en los cristales en regiones aledafias a los bordes, etc.

Una manera de estudiar qué mecanismos se activan a las distintas temperatu-
ras, viene dada por la técnica de Friccion Interna, que revela la presencia de
fendmenos aneléasticos y de fendmenos de amortiguamiento plastico, en forma muy
fina, selectiva y no destructiva. Con dicha técnica se obtiene un espectro de
"picos de friccidon interna™, que normalmente son los maximos en las variables:
amortiguamiento versus temperatura, y menos frecuentemente, los médximos en las
variables: amortiguamiento versus frecdghcia mecanica. El amortiguamiento o
friccion interna, es una magnitud proporcional a la relacion entre la energia

disipada por ciclo por un espécimen sometido a vibraciéon, y la energia mecanica

manere



total almacenada en el espécimen en ese ciclo. En la mayoria de los casos, la

técnica determina, en base a los parametros que permite medir: entalpia de acti
vacion del proceso, tiempo de relajacion del mismo, velocidades de difusidon, de
fecto en médulo(variacién relativa de un dado médulo elastico a cierta tempera-
tura con respecto a ese médulo a temperatura ambiente), etc., el posible meca-
nismo y su ubicacién dentro de la probeta. En casos complejos, para sacar resul
tados concluyentes, debe complementarse con otras técnicas como por ejemplo la

microscopia electronica.

Un conocimiento s6lido del comportamiento de metales y aleaciones en su esta
do normal, es necesario para cualquier estudio de los mismos bajo condiciones
de irradiacion, cuando se los emplea ccmo materiales estructurales de un reac-

tor.

Con referencia al problema particular del borde de grano, luego del trabajo
pionero de Ke en 1947, quien fue el primero en utilizar la friccidon interna pa-
ra revelar un fenémeno en aluminio atribuible al deslizamiento de 10s bordes,
so realizaron numerosos experimentos y se ensayaron varios modelos tedricos. No
obstante estos avances, en estos ultimos afos y hasta el dia de la fecha, se ha
generado una fuerte controversia respecto a los picos de fricciéon interna atri-
buidos a fendmenos confinados en el interior de los bordes, dado que algunos au
tores sostienen la posibilidad de explicarlos con mecanismos localizados en los
cristales. El resultado final de tal controversia ha de tener, loégicamente, una
notable influencia respecto a lo que se entiende por borde de grano y a su com-

portamiento a altas temperaturas.

Una parte de los resultados del presente trabajo nos permite terciar en la
citada controversia, aportando evidencia experimental original que abona al

cuerpo de experimentos y modelos basados en el borde de grano.

Otro punto do dilatada discusion dentro de la literatura sobre friccion in-
terna se relaciona con el fondo donde aparecen generalmente montados los picos,

poniéndose en evidencia en este trabajo las insuficiencias de los modelos teériVv

eos actuales.

La mayoria de las mediciones la hemos realizado en zirconio y en zircaloy-4,
los que aparte de su importancia desde el punto de vista de la tecnologia nu-
clear (en la central nuclear de. Atucha, Republica Argentina, se utilizan tubos
de zircaloy-4, y en la central nuclear del Embalse del Rio Tercero, tubos de
zirconio-niobio y de zircaloy-4), son de estructura hexagonal compacta. Las
propiedades mecanicas y fisicas de los metales de estructura cubica han sido es
tudiadas con mucho rigor. No ocurre lo propio con los hexagonales donde se re-

quieren tanto nuevas mediciones como modelos tedricos.



CAPITULO 1 - AMORTIGUAMIENTO O FRICCION INTERNA EN MATERIALES

1. Introduccioén

La mayoria de los materiales (entre los que se incluyen los metales y aleacio
nes estudiados en el presente trabajo), presentan, aln dentro del rango que nor-
malmente se entiende cono elastico, cierta histéresis en la funcion tension )
versus deformacion (£), o lo que es lo mismo, una disipacién de energia mecanica
en calor hacia el medio ambiente, cuando se los somete a tensiones ciclicas. Es
te efecto se denomina "amortiguamiento', o "friccién interna” (F.1.). Una defi-
nicion mas cuantitativa de la F.l. (denominada por algunos autores /1/ ccmo''coe-
ficiente de pérdida'"), establece que la misma es proporcional a la relacién en-
tre la energia disipada por unidad de volumen y por ciclo ante deformaciones es-
pacialmente uniformes,AE , y la energia almacenada por unidad de volumen, tam-
bién ante £. uniformes , a la maxima deformacion (o energia mecanica total alma
cenada en ese ciclo), E~. EIl subindice 1 indica que dichas cantidades pueden
considerarse como “intrinsecas” o caracteristicas del material. La ausencia
del subindice alude, en cambio, a energias totales medidas considerando el volu-
men completo do cierto espécimen. De tal manera hablaremos de '"F.l. intrinseca

o del material” y de "F.l. del espécimen. Una definicidon mas estricta se da

en 3.1.

La F.I. puede surgir a partir de: 1)fenomenos dependientes del tiempo o 2)de-

bido a la irreversibilidad del flujo plastico.

Un mismo material puede exhibir amortiguamiento debido a un caso o al otro, .

dependiendo, por ejemplo, del rango de deformacidén considerado.

El primer caso recibe otras denominaciones equivalentes: amortiguamiento vis-
coelastico o histéresis "dinamica". Se caracteriza porque la naturaleza de las
leyes (Tversus £ es lineal. Las ecuaciones diferenciales involucran las deriva-
das temporales de (Ty £ . El amortiguamiento es independiente de la amplitud £
(0 sea de (). Presenta en cambio una fuerte dependencia con la temperatura y
coh la frecuencia. La reologia, para describir el comportamiento de materiales
que presenten "histéresis dinamica", ha recurrido a elementos mecanicos lineales
como resortes y amortiguadores. Los comportamientos extrafios son el de los ma-
teriales absolutamente elasticos (0 hookeanos) y el de los materiales absoluta-
mente viscosos (0 newtoneanos). tos primeros retornan instantaneamente a su es
tado original al retirar la tension aplicada. Los segundos carecen de capaci-
dad para recuperarse. Algunos materiales reales poseen un comportamiento que
se describe mediante una combinacién de los dos anteriores, y que por lo tanto

se denomina "'viscoelastico".

Dentro del "amortiguamiento viscoelastico', podemos asignar el caracter de

"anelastico” o el de viscoelastico propiamente dicho (viscoso), segun sea el con



portamiento del material ante una determinada solicitaciéon, cono por ejemplo una

solicitacion de 'creep” (aplicacion de un escalén de tension).

Dentro de la reologia, el modelo mas simple que describe un comportamiento
anelastico es el de Kelvin-Voigt, que consta de un resorte y de un amortiguador
en paralelo. En el resorte la tension es proporcional a la deformacién, y la

constante de proporcionalidad es la constante elasticajJ . Por lo tanto:
<T = yu £

En el amortiguador, la tensién es proporcional a la derivada temporal de la
deformacién, y la constante de proporcionalidad es el coeficiente de viscosidad

. Por lo tanto:

Como consecuencia del paralelo de Kelvin-Voigt, si bien durante cierto tiempo
existe un retardo de £ respecto del escaldon de (T , finalmente para tiempos gran
des, en equilibrio, resulta 0O~ proporcional a £ . En otras palabras, la solucion
de la ecuacion diferencial que describe el comportamiento del modelo de Kelvinli/
Voigt, ante un escaldn de tensidon, es una funcion, £(t), que vale 0 para t=0 y

crece hasta una asintota, £ en forma exponencial.

En cambio, el modelo mas simple que descriU? un comportamiento viscoelastico
propiamente dicho, es el de Maxwell, que consta de un resorte y un amortiguador
en serie. Ahora, ante un escaldén de tensidn, la deformacidn progresa linealmen-
te con el tiempo, por lo que la proporcionalidad se da entre CTy £ . En este ca

so la solucion de la ecuacidon diferencial, o sea la funcién £(t), es lineal en t.

Estos modelos deben, necesariamente, tomar un mayor grado de ccmplejitud pa-
ra interpretar mejor el comportamiento de materiales reales. Asi,por ejemplo,
un polimero puede representarse por un cierto nimero de elementos de Kelvin-
Voigt dispuestos en serie. Esto conduce a una ecuacion diferencial donde apare-

cen ahora CT vy £ /2/.

Cuando se releva o elimina la tension aplicada, un sélido viscoelastico pue-
de recuperar totalmente, o no, las dimensiones que poseia antes del experimento.
Cuando la recuperacion es total el amortiguamiento se denomina anelastico. Si o-
curre lo contrario, denominamos al amortiguamiento como viscoelastico propiamen-
te dicho. En cambio, la linealidad y la no instantaneidad, son comunes a todo ti
po de material viscoelastico. La F.l. toma valores, tipicamente, entre 10 4 y

102 en el caso de anelasticidad, y mayores de 0,1 en elicaso de viscoelastici-

dad propiamente dicha. ® $

Dentro del primer caso que estamos analizando (de fendmenos dependientes del

tiempo, o amortiguamiento viscoelastico, o histéresis dinamica), nos interesa



particularmente el comportamiento anelastico, por ser tipico de los metales. Al-
gunos de los mecanismos que pueden dar lugar al amortiguamiento anelastico son:
el movimiento u ordenamiento de atomos intersticiales y/o sustitucionales,como
es el caso de los picos de F.1. de Snoek y de Zener; el movimiento reversible de

dislocaciones como cuerdas vibrantes; las corrientes térmicas en materiales fle-

xionados; etc.

Todos estos casos se desarrollan dentro del "limite elastico” lo que hace ne-
cesario reformular la conocida Iy de Hooko. Fin efecto, el modelo mas simple para
explicar el comportamiento de un material, cuando se le aplica cierta tension,
dentro del”limite elastico”, es el de Hooke. Prevee que entre la tension aplicada
y la deformacion que sufre el material, existe una proporcionalidad directa sin

intervencién de la variable tiempo:

(T = H 6

donde M os el médulo do elasticidad generalizado.

" Los resultados experimentales muestran en cambio, que aln para pequefias defor-

maciones, existe una relacion temporal entre & y £ , fendmeno que recibe el nom-

bre de anelasticidad ya citado.

Iki ecuacion diferencial general que ifuictiki estos procesos, manteniendo la i-

dea de linealidad, debera ser del tipo:
a +bd= c£ = ¢ a.D

,,» Esta es la expresion generalizada de la Ley de Hooke.

Para la descripcion anelastica de los metales, una ligera sofisticacion del mo
dolo de Kolvin-Voigt antes mencionado, ya permite describir muy bien muchos casos
reales. En 1948, Zener /3/, introdujo el denominado modelo del "sélido lineal es
tandard”, en base a un paralelo de Kelvin-Voigt, en serie con un segundo resorte.
Este modelo, designado en /74/ como '"Sélido Anelastico Estandard" (S.A.E.), debido
a0 ue también es "lineal" todo modelo elastico o viscoelastico, serd descripto en

<9etalle en la secci6n 1.2.

El segundo caso de amortiguamiento (debido a la irreversibilidad del flujo plas
tico), recibe otras denominaciones equivalentes: amortiguamiento plastico, amorti
guamiento por deformacion plastica o histéresis 'estatica'. Se caracteriza porque
la naturaleza de las leyes (Tversus £ es no lineal. Las mismas no involucran de-
rivadas temporales de (T y"£ . El amortiguamiento depende de la amplitud £ (la
F.1. es proporcional a®alguna potencia de(T ). En general no hay una dependencia
critica con la frecuencia y con la temperatura. La reologia, en este caso, ha debi
do recurrir a combinar los resortes y los amortiguadores, con patines, limitadores

y reguladores /5/, e incluso con elementos que no poseen simil mecanico. Algunos



mecanismos que pueden dar lugar al amortiguamiento plastico son: la magnetoelasti
cidad; la deformacién plastica irreversible; el desanclaje de dislocaciones; et<#
Tos valores do la F.T. , tipicamonto, so encuentran entro 10 y px 10 para
tensiones que no excedan el limite de fatiga, y entre 10~3 y 10 1, arriba de dicho
limito. A niveles de tensidn no demasiado elevados, se producen movimientos que
involucran dislocaciones y por lo tanto "microplasticidad™, pero de caracter rever
sible. Tal es el caso de la orientacion de dipolos de dislocacion o el de la for-
macion do "kinkii" (escalones on la linea do una disipacién giss. yiicon en ol plano
de deslizamiento de la misma) y su difusion (este ultimo caso es utilizado para
explicar el pico Bordoni en algunos metales). Todos estos casos pueden clasificar
se dentro del comportamiento anelastico. Pero a niveles de tensidn mayores, ocu-
rre el desanclaje de dislocaciones desde sus puntos de anclaje débiles.A lo largo
de la linea de una dislocacion se encuentran defectos que impiden el movimiento

de la misma. Tales defectos son denominados anclantes y la dislocacién se curva
por efecto de la tension aplicada entre cada par de anclantes sucesivos, constitu
yendo asi '"arcos de dislocacion”. La dislocacidon puede, con la ayuda de la tension
aplicada o de la agitacion térmica, "liberarse o desanclarse de algunos defectos
que por ello se denominan anclantes débiles(atomos de soluto, etc.). En cambial

se requieren tensiones demasiado elevadas o procesos energéticamente muy desfavo
rabies para superar los denominados anclantes fuertes(intersecciéon de la dislo-
cacion con otra dislocacioén, precipitados, ote.). En caso de existir desanclaj&d
ol amortiguamiento depende mas de la amplitud de deformacidén que de la frecuen-
cia, y por lo tanto, la relacidon CTversus £ ya no viene dada por una ecuacion li

neal simple como la.ee.(@.1).

El modelo de Granato-Lucke (este modelo se describe mas detalladamente en el K
CAP 11I1) , donde el movimiento de una dislocacidn es asimilado al de una cuerda
vibrante on un medio viscoso, presenta amortiguamiento anelastico (lineal, depen
diente de la frecuencia, e independiente det), mientras la deformacién no supere
cierta £ (denominada deformacion critica, de "break-away'" o de desanclaje).
Esta £ es la necesaria para que los arcos de dislocaciéon se desprendan de

los anclantes débiles, si bien el arco total queda anclado a anclantes fuertes.

A partir de este punto, el amortiguamiento es plastico (no lineal, dependiente -

de la amplitud e independiente de la frecuencia).

Resulta interesante resaltar una diferencia entre el primer caso (visooelasti
co) , y el segundo caso (plastico) , de amortiguamiento. Si el comportamiento es
lineal, la F.1. del espécimen (definida como proporcional a la relacidon entre la
energia disipada por ciclo por todo el espécimen, A E , y la energia de deforma-
cion para todo el espécimen, E, almacenada a la maxima deformacién), coincidira
con la definicién de F.I. intrinseca o F.1. del material;-, <’ada al principio de é
esta Introducciéon. En cambio, si el comportamiento es no-lineal, ambos valores

de F.1. en general no coincidiran, haciéndose necesarias correcciones de corres-

x

. -3
pondencia(este tema se trata con detalle en la seccidén 5.).



2. Anelasticidad. Caso del Sélido Anelastico Estandard (S.A.E.)

El S.A_E. ha servido para interpretar numerosos fendmenos anelésticos, sobre

todo cuando el origen de esos fendmenos tiene que ver con defectos puntuales.
Sin embargo, no describe completamente, o no describe en absoluto, otros fe-
némenos anelastiqu (por citar solo un ejemplo: el pico Bordoni en metales hexa

Agonales a bajas temperaturas).
V.4

No obstante las limitaciones apuntadas, interesa analizar este modelo debido

a que:
a explica muy bien alqunos fendmenos anelasticos

b ha sido utilizado con éxito en otros fendmenos, suponiendo que existe

una distribucidén en alguno de los parametros que lo caracterizan.

c permite entender claramente la relacion entre "anelasticidad” y la mag-

nitud friccién interna medida en el Iitorotorio.



En la Fig 1.1 se representa el modelo de Zener. En la misma es:

- constante elastica del resorte

: coeficiente de viscosidad del amortiguador

T = a< + = A3, £ + N "i
cvVv
t = 4. T.ua _ Loy-11"
h > 22 Aa . @2
£ = 6°“+ a" = CT//1, + £ @.3)
Si se multiplica, siguiendo a Bisogni /6/, la ec.(1.3) por , se la su

ma miembro a miembro con la ec.(@.2), vy se denomina ‘'‘coeficientes elasticos"

o "flexibilidades" a:

Jy = -1 Wjg - -L 2 =
H*
y constante de tiempo a:

c-0- = - ——
resulta:
(Jr) it + (JucCjor = e + (CEff)Hi d.4)

qiiC on dol tifX) do la ec:. (1.1).
%
La ecuacidon (1.4) es caracteristica del S_A.E. Implicitamente nos da sus
propiedades: 1 es anelastico por contener la dependencia temporal a través

de las derivadas (T y/o £ .
2 se mantiene una relaciéon "lineal” ,<T-£ , en el sentido de chie

si la tension se duplica, la deformacidon se duplica, y viceversa, para cada

instante de tiempo.
3 la funcion (T &) es univoca, en el sentido de que para toda

tension existe un Unico valor de equilibrio de la deformacién, y viceversa.

Usando la ec.(1.4) se puede predecir como respondera el S.A_.E., ante cual-
W
quier tipo de solicitacion en tensidon o imposicidon de deformacion. Intero-#
san tres casos por estar directamente relacionados con ensayos reales de Labo

ratorio: el creep (o termofluencia), la relajacion de tensiones y la solici- ¢

tacion periddica.

2.1. Comportamiento del S.A_E. ante la aplicacién de una tensiosi

constante (creep)



Para una tension aplicada constante:

i-
Q) - go - cie y t

ela ec. (1.4), caracteristica del S.A.E., queda:

JR«, = £ +c, e s>
mli
Una solucién particular de la ec.(1.5) es:
t ~ JR (o .6
pues cuando t es infinito, £ =0 . EI significado fisico de ésto es que, para

tiempos grandes, so6lo trabajan los dos resortes en serie,

por lo que resulta
una constante elastica equivalente:

IX equlV . = J,
1 +

T.a solucion de la ec. homogénea:

es: t = C e * d.7)

litiop, 1In solucidon general, os la suma do las oc. (1.6) y (1.7):

- | ]
e (t> = jRa0 + c e~t/z
C debe determinarse en base a otra condicioéon de contorno:

*6 (0) = Ju (o

El significado fisico de ésto es que el resorte 1 actuaria en forma instantd

nea, en tanto que el amortiguador, para movimientos rapidos, no tiene tiempo de

comenzar a desplazarse por lo que actda como un vinculo rigido e impide,

inicial
emente, la elongacion del resorte 2 .
Msi C = @ -JR)CO y Finalmente:
. _ -“/CfFT
, EC'"®H= «R (o 4. (Mu — SGr ) (o e @.8)

El comportamiento del sélido de Zener,

ante un escalén de tensioén, se obser-
va en la Fig.(@.2).

es la constante de tiempo del proceso de relajacion a
tensidn constante, y como es usual, es el tiempo que emplea la rama exponencial
en alcanzar el 63% de £jl1nalor de equilibrio.
4

at
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2.2. Comportamiento del S.A.E. ante la imposicidn de una deformacion

constante (relajacién de tensiones).

Si se mantiene:

£(t) - £0 = cte. Vt
la ec.caracteristica (1.4) queda:

JRo + ju Cr iT = E,

39

Llamando "médulos elasticos™ a las inversas de las flexibilidades:

M R X JR Hn. - Ju
yGE= (W / Mu) Lg , la ec.(1.9) queda ccmo:
X = Ce O — ~r £c
Con las condiciones de contorno:
(T(t=00)-MR £0 y a (t = 0) = £0

se obtiene, de igual manera que en la seccién 2.1, la solucién general:

a(-t) - MReO + (n2~_mr) 6o e-i/E (@ .10)

El comportamiento del S.A.E., cuando se impone deformacion constante,

se ob
serva en la Fig.(1.3).

es la constante de tiempo del proceso de relajacion
de la tension y tiene un significado analogo al de

2.3. Comportamiento del S.A_.E. ante la aplicacién de una tensién perio

dica.

Cuando aplicamos al S.A.E. una tensié6n: CT = €0S cot

, donde (0 es
real, o bien en el campo complejo:

CT= (o e

@.11)

la respuesta del solido en deformacidn es:

£=10e""" -(E1_ £2)%e'"" @ .122)
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En efecto, con (T dado por la ec.(1.11), la ec.diferencial general (1.4 que

"Na:
(JR lco Cj- Ja ) (0 e 60 = £ + é
De esta ecuacioén se puede obtener £0 (y Sus partes real e imaginaria, ™ vy
C2):
£ -n 00 C(r - (o @ .12b)
°© (i o+ ctr)
Multiplicando y dividiendo por el conjugado del denominador resulta:
G c c (JR dO + 002 °°) ¢ /U) Zq Ir (To-ujCtfiu D\ (1.12¢)
L° = - -fFe? i i i
»
Se define el "coeficiente elastico complejo' como:
JdJGum) - _I7”cu) _UtuA - £<@I) i (1.13)
(@)1 Jo
de donde, lIlamando £ J = I = I,F
J W) = R A T (1.142)
1 + (u
\% v2 (caj) - J*J ._oucC £ (1.14b)

l,as ecuaciones (1.14a) y (1.-14b) se denominan Ecuaciones de Debye, quien las

dedujo para estudiar el relajamiento de la constante dieléctrica.

(cw) versus log”~UJ”, describe un pico ('pico de Debye™), centrado en

<® = I cuyo maximo vale:
J2 (cu - 1/Cr ) = cfJd/s2 ((5))

ij Yy cuyo ancho "a altura mitad" (diferencia entre las abscisas para las cuales la

funcidn decae a la mitad de su maximo) vale:
L1

* A C Log cuCs6 ) - 1 144 @1
) 10

De las ec.(1.11) y (1.12), para la tension y la deformacién, se ve que el
r S.A_E. produce una respuesta tal, que aparece un desfasaje entre ambas expresio

nes periodicas.

La ec.(1.12a) también puede escribirse introduciendo la forma polar para el

complejo :

B = [eo]eH et - |e0|ec¢tt (i.i7)

con £o= (£ + m2*)
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Do comparar las ec.(1.17) y (1.11), surge que la deformacion atrasa en un angu
lo O respecto a la tensiodn.

En la Fig.1.4. se representa, mediante fasores , el caso mas general, en que
£, posee una componente en fase con la tensién (componente elastica £el ) y una

componente atrasada un angulo cualquiera con respecto a la tensién (componente

anelastica 6_ ). A suvez £_ se puede descomponer en C__ ., en fase con CT
y en on cuadratura con (T .£ on 1i solucién Li oc. (1.4) con =0 ,o0
sea, £ el= JR*° . Luego para el angulo $ de la Fig. 1.4 vale que:
tq ¢ = tan 2. (@>18)
£ 1 £el + C an 1
Utilizando las ec.(1.12), (1.13) y (1.14), también se puede escribir:
tg 0 - Jz 0zl - (cld/Jia) co Cp
<h (ud) C1+ uo2Cct (1.19)
Se define como "intensidad de relajamiento" a:
Aj - - - JR - (1 .20a)

L J U

De acuerdo a la relacién entre los coeficientes elasticos, los médulos elasti

eos, y Li:; constantes do tiempoT y , resulta también:

A - M - M r. _ Cq 1 (1.20b)
J« M r ‘ CE
de donde:
C., = C t ( 1 + Aj) .21)

De las ec.(1-19), (1.208) y (1.-21):

tg — Al uj
iu Aj ) + (@uTtr)2 1
L 1+ J

y definiendo una nueva constante de tiempo C , ccano el valor medio geométrico

de C(fF vy , resulta:

(o} Jic, ct S "
yi o+
se puede finalmente dar una expresion para tg ~ que es, como la ec.(l1.14b),

un pico de Debye:

A‘J uad C
tg 4 = (1.22)
a +

Zener /3/ introdujo el concepto de médulo complejo M, como la nueva constante
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de proporcionalidad entre tension y deformacion para solidos anelasticos:

o] CTo - M £o a-23
De la ec.(1.12b) se ve que:
1 1 M, (1.24)
J J, 1Qu c
Si con esta ec.(1.24) se buscan y N tal que M = + 1 M2, asi cano se
hizo para hallar J = - 1 Jj, se vera que vale:
j M (1.25)
t<ij4 = _
J1 Mi IRe (M )

De esta ec.(1.25) surge que podemos escribir:

(1.26)

donde:
1 + cu2 Tj VE

i + Ccu rfy2

3. Fricciéon Interna E-1.)
3.1. Definicion General

Historicamente, en la resolucidn de circuitos eléctricos, regidos basicamente
por las mismas ecuaciones matematicas que rigen el amortiguamiento,
como "‘factor de mérito"”, Q, de un circuito oscilante, a la reciproca del angulo

de desfasaje.

Por analogia, en o] estudio del amortiguamiento en materiales, se ha llamado

"friccion interna”, Q ", a dicho angulo de desfasaje.

-1 /
Q = Q.27

Asi definido, veremos que Q_l representa (es directamente proporcional) a la
“"capacidad de amortiguamiento™ A E/E, por la cual un solido que vibra u oscila,

convierte parte de su energia mecanica total en calor.

La energia por ciclo y por unidad de volumen almacenada en el solido (ante

tensiones espacialmente uniformes) es:

ET = —-—-—- i (Tt ct (1.28)
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Para el caso del S.A_E. visto en 2.3., si la tensién aplicada es:

T r (0 CO0OS GUTt d-29)
resili ta:

t - £o COS (Wt _ I9) 11-30)
de donde:

E ‘0 - _5 <ya tQ eos Ti 1-3D)

La energia disipada por unidad de volumen del sé6lido, hasta cualquier punto

en el diagrama (T - 6 , es la integral de (Tolf tomada desde el comienzo del

ciclo. En un ciclo completo y debido al desfasaje entre (Ty 6, aparece un

ciclo de histéresis cuya area da la energia disipada:

a eT - / T 0“dE
)

Con las ec.(1-29) y (1.30) la integral vale:

A Ej N~ TT (To 6 o sen O (1.32)

La capacidad de amortiguamientolde las ec.(1-31) y (1.-32), resulta:

A -:; = 2T tg A (133>

Finalmente, de la definicion (1.27) y la ec.(1.33), la relacion entre F.l. y
capacidad de amortiguamiento (para el caso de valores pequefios de <6 donde
tg”h= N @@+ 1 02+ ...) = ) es:

Q~1 - __ .,AjJE-L (1.34a)
1 " 2ir Ej
donde el subindice alude al caracter intrinseco de las magnitudes, ya definidas

en la introduccion 1. En la misma se menciond que, en realidad, en el Laborato

rio no se mide Q ~, sino la F.l. del espécimen:
Q '1 = 1 AE (1.34b)
2Tr E

y que ambas coinciden s6lo si el material es lineal (tal es el caso de materia-

les que en ciertos rangos de £ se comporten cono el S.A.E.)

Para el S_.A_E., la relacidn entre anclasticidad y F.l., viene dada de la defi
nicion (1.27), y la ec.(1.22) obtenida al estudiar el comportamiento del modelo
ante la aplicacidn de una tension periddica, por:
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Q "1 -~ s —— (135)
< @ + Aj)1/2 I + (o,C)2J

La ec.(1.35) nos esta indicando cual es la idea basica de la Técnica de F.I.
Consiste en someter, a una probeta del material en estudio, a un ensayo donde se
le imponga una tension periddica de frecuencia angular Cu . A su vez el feno
meno anelastico esta caracterizado por un tiempo de relajacion (en algunos casos
puede existir una distribucién de tales tiempos). Para el S.A_LE. ese tiempo de
relajacion viene dado por Ti . El fendmeno presenta asi, una cierta frecuen-

cia de ocurrencia, igual al reciproco del tiempo de relajacion.

Ya sea, manteniendo C fijo y variando UJ (caso de "péndulos isotérmicos'), o
fijando U) y variando Z al variar la temperatura (esta técnica, utilizada en nules
tro trabajo, requiere que C:dependa de la temperatura), podemos observar las si-
guientes situaciones:

@ Que oj >V C . T,adeformacidon anelastica no es capaz de seguir, en es
te caso, 10s rapidos cambios de tension. la deformacién elastica se mantiene
en fase con la tension (0~ O ) y no hay disipacion de energia.

En nuestro caso esta condicion se cumple para temperaturas comparativamente
bajas.

® Que CU << Ve . La deformacion anelastica tiene tiempo de alcanzar su
valor asintético, antes de que la tensién comience a disminuir. La deformacion
total (eléastica mas anelastica), se mantiene en fase con la tensidon y no hay di-
sipacion de energia.

En nuestro caso esta condicion se cumple para temperaturas comparativamente

altas.
© Que ~ = 1/ C . Ahora, la deformacion anelastica no ha alcanzado su va
lor asintdtico, cuando ya la tensidn empieza a disminuir. La deformacion atra-

sa respecto a la tensib6n, y ésto trae aparejado un proceso de disipacion de la
energia.
En nuestro caso esta condicion se cumple para cierta temperatura intermedia

que se denomina temperatura de ocurrencia del pico de F.I.

Para niveles de tension altos, los modelos viscoelastioos, tal el caso del
S.A_E., no constituyen buenas aproximaciones. Para el caso plastico ideal, in
dependiente de las derivadas temporales, la relacién (T_£ deja de ser lineal pa

ra adoptar, por ejemplo, una expresiéon como la presentada en /2/:

para la cual la capacidad de amortiguamiento es directamente proporcional al
"retraso', que se define en el ciclo de histéresis (Tversus £ , como la rela-
cion:  (T(e =0 ) / crM ¢x -
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3.2. Determinacion de parametros en el caso de relajacion anelastica.

3.2.1. F.l. medida en base al decremento logaritmico, al anchode

banda y a la energia disipada

Estas tres maneras de obtener la F.1. de un material, se relacionan con los
tres modos de operaciéon de un equipo de mediciéon de F.l.: oscilaciones libres,
oscilaciones forzadas y oscilaciones entretenidas, respectivamente. Estos tres
modos, juntamente con las ecuaciones diferenciales que describen el tipo de osci

laci6on, se detallan en la seccién 4.

La relacion entre el "decremento logaritmico”, cf, y la F.l., se puede obtener

a partir do que la energia de un movimiento oscilatorio os proporcional al cua-

drado de la amplitud de oscilacion:

E oc 02

donde O es, en el caso de torsion, el angulo de torsion. Este angulo, usual-
mente, se pone de manifiesto mediante algun tipo de captor, 6 en el caso mas ele
mental, mediante un haz de luz, un espejo solidario al eje de torsién y una re-
gla (Ver CAP IV, 1.6.1.). Sobre esta regla se leen amplitudes A, que son propoj:

cionales a O (segin ec.(4.10)), jor lo que:

E oc A 2

Si definimos al decremento logaritmico como:

(T : fn -£j2 (1-36)
An+l
donde An y An+]f son aplitudes maximas sucesivas del mismo signo, resulta:
2
¢ - enf¥ En \= 1 On -EGxl + = 1 (G + én.) - .37
\ En +1° 2 Envl 2 " e
~ i Ae / E
- 2 -
De las ec.(1.37) y (1.34) surge que:
Q™1 A X (1-38)

0
Tt
Puede resultar conveniente aclarar, para evitar confusiones, que algunos tex-

tos de fisica o de matematicas, dan una definicion distinta de decremento loga-

ritmico, con el mismo nombre.

Nuestra ec.(1.36) surge de que en una cosinusoide modulada por una exponencial

o"bt , resultan constantes las relaciones:
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A0 /A1 A1 M2 A2 M3 L. k

donde n = 0,1,2,.... 1indican maximos positivos o0 negativos sucesivos, y por lo

tanto n es el ndmero de periodos.

Asi:

S=In k ; q.1=28&/TT ; b = <fFf

En cambio, otra definicion, llama decremento logaritmico a cf (indicaremos
con valores primados todo este caso para diferenciarlo del anterior), partiendo

de que la relacion constante es:

> " x> i o, AN
AO /A, = Aj /A2 = A2 /A3 = ..... = k
donde n"= 0,1,2,.... 1indican maximos sucesivos de cualquier signo, y por lo
tanto n es el ndmero de semi - periodos. Finalmente definen:

cf* = tn k~

Ha récj] probar que con osta definicién, 0 " y H deben calcularse a partir de

cf” como:
Q-1 =2cf/TT y b=2¢ Ff
Para reducir el error en la determinacién de cT, se miden las amplitudes Aq y

al cabo de n oscilaciones (0 periodos), lo que da lugar a las siguientes ecua

ciones equivalentes:

Q_lz 3 tn AO (1.39)
T n An

1 wn AO (1.39)
ITf t Ao

P in AO (1.3%)
n =* An

donde f es la frecuencia (llamada también pseudo frecuencia, ver seccion 4.1 .)de
la cosinusoide amortiguada.
P es el periodo correspondiente a f.

t es el tiempo que tarda el péndulo en decaer desde AU hasta An'

De la ec.(1.39a) se deduce que:

An = Ch AO - (™ Q )Dn

por lo que en un grafico semilogaritmico, An versus n, se deberia obtener una
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recta. La aparicion de una recta indica que el material es lineal, en tanto
que un apartamiento de dicha recta indica que la F.l1. es funciéon de la amplitud
de deformacion (amortiguamiento plastico).

En el caso de oscilaciones forzadas la F.T. se determina mediante el "ancho
de banda™ (ver 4.2.):

X~i = 7T - n2

tac

donde: (<0 es la frecuencia natural del Dispositivo Mecanico Oscilante en ausen
cia de amortiguamiento. ~ 2 Y 3011 las frecuencias para las cuales, la am
plitud de la cosinusoide forzada, cae a la mitad de la amplitud medida en 100

(en ese caso TT vale 1/V~-3), o a un valor I/'2/2 de dicha amplitud (en ese caso
Tf vale 1).

En el caso de oscilaciones entretenidas se hace uso directamente de la ec.

(1.34b). La medicion de la energia A E, necesaria para mantener constante la am
plitud de la oscilacidon, es directamente proporcional a la F.lI., ya que la ener-

gia mecanica total del ciclo, E, ahora es constante.

3.2.2. Tiempo de relajacion y Entalpia de activacion

De acuerdo a la ec.(1-35), Q ™ obedece, para el caso del S.A_E., a un pico de

Debye, centrado en la abcsisa log-"T"~ = 0, o0 sea:
LU0 z = 1 (1.40)

En muchos fendémenos de relajamiento, el tiempo de relajacion , que controla
el proceso aneléastico, depende de la temperatura a través de una expresion deno-
minada "“fijio Arrhenius™ (ver APENDICE 1):

_ ATl
1 = e *T Q4D
donde:
Cc es el factor pre-exponencial.

A H es la energia, o entalpia de activacién del proceso,

k es la constante de Boltzman.

De la ec.(1.41):

dn U

£FN e o + —— e

Para todos los picos gue cumplan la condicion (1.40) resulta:

(n f = _tn(21tt0o) _ M i 1.42)
ip K Tp
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0 sea que es de esperar una recta, cuando se represente en ordenadas el logarit-
mo natural de la frecuencia a la que ocurrid cada pico, ¥ ,y en abscisas la in-
versa de la temperatura absoluta de ocurrencia de cada pico, Tr' De la ordena
da al origen se obtiene Z0 . De la pendiente de dicha recta surge la entalpia

de activaciéon AH .

Las "'respuestas dinamicas" coitoJ (©t), 0 ty pueden ha-
cerse dependientes de la temperatura manteniendo cu constante, y reemplazando

el Z, que corresponda por una expresion del tipo de la ec.(1.41).

Para uj constante y T variable, de la ec.(1.41) se obtiene:

1,,Cit = In U,EO + (T=«)
k T

que implica, que si se grafica una dada ''respuesta dinamica" en funcidon de 1/T,
esta curva soOlo diferira de la curva graficada originalmente en funcioén del

en un corrimiento constante paralelo al eje de abscisas (£~0/t0), y en un cam-
bio de escala en dicho eje por un factor (~/k) . Por lo tanto, dos puntos que
posean el mismo valor de la '"respuesta dinamica" que se trate (en particular, por
ejemplo, 0 ™ versus 1/T), pertenecientes a dos curvas tomadas a distintas frecuen

cias y “2£» poseeran no obstante el mismo valor de tuC .

De la ec.(1.43) surge entonces, que dichos pares de puntos ™ vy

se relacionan segun:

A H = QN — -L (1-44)

Los maximos constituyen solo un caso particular de la ec.(1.44):
AH = k. TH 1 f*<) (W5}

"Tp i *Tr2
Las ec.(1.44) y (1.45) pueden utilizarse para predecir la posicién de un pun-

to cualquiera, o de un maximo, si AHse conoce, o bien para calcular dicha ental-

pia de activacion.

El uso de la ec. (1.44) asegura una determinacion de AH en base a un nimero e-
levado de pares de puntos lo que bajaria el error A (AH). Pero debe tenerse
presente que la intensidad de relajamiento (proporcional al maximo), depende de
la temperatura, por lo que deben normalizarse los picos antes de determinar A H .

Otras fuentes de errorr*". cuando se emplea ente método re sefialan en CAILTU.

Para un pico de Debye, Q 1 versus 1/T, la determinacién de su ancho a altura

mitad A (T ®®), ofrece otra manera de calcular AH .
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De la ec.(1.43), dividiendo ambos miembros por 2,3026 obtenemos la expresion pa-
ra log en base 10. La misma expresion da lugar a dos igualdades (una en
y otra en C 2, T2). Restando miembro a miembro y usando la expresion (1.16)

que da en ancho del pico de Debye, resulta:
1,4 - - N~ ___ ... f-L - L ) (1.46)

de donde":
A H _ %——_ (1.47)

T, < T2
La ec.(1.47) muestra que la energia de activacion es inversamente proporcio-

nal al ancho a altura mitad en el eje T \

La ec.(1.42) o la ec.(1.45) son validas para calcular aun cuando el pico

no sea de Debye. No ocurre lo propio con la ec.(1.47) /4/.

3.2.3. Intensidad de relajacion y Defecto en médulo

La"intensidad de relajacion'””j , definida por medio de las ec.(1.20a) y
(@ .20b) a través de los coeficientes elasticos o de los médulos elasticos, debe
relacionarse con la altura del picode F.1_yaque es una medida de la magnitud

del efecto de relajacion.

Para el S.A_E., do la ec.(1.35) que da la funci6n Q " (ouC ), obtenemos el

valor del pico o maximo de F.l.:

All?2

aproximacion aceptable para valores de Aj < 0,1 (o sea para F.l1. inferior a
-2 _
5x 10 ). Finalmente:

Aj = 2 cr¢A* d.48)

La intensidad de relajaciéon puede obtenerse también,directamente, a partir de

su definiciéon ccmo variacion relativa del médulo elastico:

En la seccidn 2.2. estos médulos fueron definidos pero no se didé su significa
do. Mu =71 es el moédulo elastico que rige el comportamiento totalmente eléas
tico del S.A.E. La letra "u" alude al caracter de "médulo no relajado™. El
S.A_E. exhibe ese médulo cuando, en nuestro caso, la temperatura es comparativa

monto ligjJa y so cumplo que Cxj >> 1/ C (ver situacion @ en la seccion 3.1.).
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El so6lido actuaria cano conformado sé6lo por un resorte.

Mr /tic e+ N 2) es el médulo elastico que rige el comportamiento to
talmente relajado del S_A_E. La letra "R" alude a ese caracter. El S.A.E.
exhibe ese médulo (siempre inferior a M ) cuando, en nuestro caso, la temperatu
ra es comparativamente alta y se cumple que CU << \ Z, (ver situacion (b) en la

seccion 3.1.) . El solido actuaria copo conformado s6lo por los resortes en se

rie.

En el caso de torsion, M se identifica con G (médulo de corte). En la sec-

cion 4. se pone de manifiesto que la f2 del péndulo es proporcional a G. Por

lo tanto:

Ar = A r = -T-u 1-i-2- (1.49)
J & ,!2
JR
Cano G varia a su vez con la temperatura (y en algunos materiales como los
utilizados en este trabajo, fuertemente) se deben considerar, mediante dos ex-

_ . . 2 _
trapolaciones., los valores que hubiera tenido C versus T, de no mediar el pro-

ceso anelastico, a la temperatura de ocurrencia del pico, TP. Por lo tanto,2
asociado a cada maximo de F.l., existe un escaldn descendente en la funciéon f
versus T.

Cono "'defecto en médulo™ se define a la variacién relativa del médulo a

cierta temperatura, T, con respecto al médulo a temperatura ambiente,

AM/ZM = M(T3mb) _ M (T) (150)
M (T amb)
Para el caso de torsién resulta:
Ar /r G(Tamnb) G (T)
A G/ u - (i.51)
G (T amb)

3.3. Determinacidn de parametros en el caso en que existe una distribu

cion de tiempos de relajacion

En la seccién 2. se tratd al S.A.E. con la suposicioéon de que o "

eran Unicos.

Al observar que muchos so6lidos reales no respondian, como el S.A_E., median-
te comportamientos exponenciales (descriptos en las secciones 2.1., 2.2_.y 2.3),
se introdujo la posibilidad de que existiera una funcion de distribucion del lo

garitmo del tiempo de relajacion, V ("X ), para la cual:

t(UC) d(trc) =1
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es la condicién usual de normalizacion.

Ahora las "respuestas dinamicas" se modifican ligeramente. Sea el caso

J2 (co), que responde a un pico de Debye (ec.(1.14b)):
+@
alJ . f — = sV (f.C) d(inC) (1.52)

Si se adopta a la distribucién de Gauss como funciéon V (?n£) resulta:

—i-)2

@ se llama "distribuciéon normal logaritmica™, ya que Z = ir» (C/cm ) es un
logaritmo.
Cmes el valor mas probable de G .
posee el significado siguiente: para Z =1/3 , la funcién (& cae a un va-
lor 1/e de su valor maximo. Es decir, representa una medida del ancho de di-

cha funcioén.

Mixtianto un cambio do variables se puedo definir:
+ 00 2

f (*-,£)= =— — j e sec h(* +/30)du (@.53)
donde x = @wln), yu=2/3

La Fig.1.5. muestra un conjunto de funciones f2(0& ), normalizadas con res-
pecto a la funcidén particular 2 (x,0), versus x’ definida como loglQ @ Cm), pa-

ra distintos valores de /3 7/7!/.

El caso de = 0 corresponde al S.A.E., es decir, es un pico de Debye, con
un unico tiempo de relajamiento im y con un ancho a altura mitad: Ax((6 = 0) =
= 1,144. Para valores crecientes de fi, el ancho Ax(ft) aumenta, y consecuen-

temente, el maximo ¥2(0,/3) decrece.
Nowick y Berry /1/, han tabulado las funciones:
r2(0) = Ax “(B)/ Ax*(0). n a.
1, 14A

y 2 2 (0, (5) (1.55)

para valores de (i entre 0,00 y 7,00.

A partir de los datos experimentales, so obtiene AX*(") yJ (@ . Con el
ancho medido y la oc. (1.54), so calcula r.Afi). Do tablas so obtiene ahora/3
y los tanto 12(0,(3). De la relacion dada por la ec.(1.53), con 20,0 )

calculado y J2(0) medido, se obtiene cfJ. Finalmente se obtiene por la con
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dicion OjCm= i en el maximo de J2> Asi se obtienen tres parametros: , /3y

JJque caracterizan la relajacion.

El pico de F.l1. propiamente dicho:

i. ")

también sufre un ensanchamiento dependiente de 3.

Con la expresion J2 () de ec.(1.52), y una expresion similar para J-|(w>),
ambas conteniendo una integral de la funciéon de distribucion V (tn2) , el anéaH

sis de tg €se torna mas complicado que el analisis hecho para *

Una primera aproximacion consiste en aceptar que 6 J« J , con lo que la
ec. (1.14a) indica que §J = Ju, pues el segundo término se desprecia, haya o no

distribucion de tiempos de relajacion.

En ese caso:

tg $ = w
Je
y de ese modo tg $ y J2, difieren s6lo en un factor constante. Esto permite
obtener Jz(uj) a jartir de tg 6 si se ha medido Ju, y obtener a partir de J[,

como antes, ¢ J, fiyCm.

Nowick y Berry /7/, utilizando el calculo de perturbacién de una funcidén g.
métrica, obtienen cono caso general (sin necesidad de verificar cfJ<< ) di-
rectamente:

2 (gd M =- X, N =20, D—"™M1
1+ LAj (1'56)

donde ~(0,/3) es la misma funcidén de la ec.(1.55) y Aj es la intensidad de re
lajacion ya definida. También obtienen el ancho a altura mitad A a de_&n

pico de Debye en el eje de T

r (&) - -4-_ .. .--J-1— —————— d.57)
K (1.17M)"2,3026)
Si = 0, r2 resulta igual a 1, y la ec.(1.57) se convierte en la ec.(1.47),

que da AH en el caso de no existir distribucién en el tiempo de relajacion.

A partir de los datos experimentales, Q " versus T o0 Q ~versus T \ se ob-
tienen A (T 1 vy e Con el ancho medido, con AH obtenida de un grafico de
Arrhenius y usando la ec.(1.57), se obtiene Con el valor de r_(ft),
cono antes, se halla @y f2(0,/3) de Tablas. Con el valor medido Q_’i, 205

calculado y la ec.(l1,56), se calcula Aj . Finalmente T se obtiene de la expre
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?n Cu C, @ ___Aj

1+ ﬁ al donde u) es la

frecuencia angular de trabajo, y la funcidn h (ft) esta graficada en /!/ en

funcién de ~3 .

Nuevamente se ha obtenido /3, Cm yAJ, pero ahora a partir de Q 1 medido co

Por dltimo, interesa saber si ladistribucién de tiempos de relajacion X, se
debe a una distribucidn del factor pre-exponencial CO, o a una distribuciodn de

la entalpia de activacion A H .

En /1/ seprueba que (@no depende de la temperatura en caso de existir una
distribucion gaussiana de £nCO (expresion que es proporcional a la entropia
de activacion como se muestra en APENDICE 1), y en cambio,ftoct_1, en caso de
existir una distribucion gaussiana de AH. El parametro TCdebera entonces de-
terminarse a distintas frecuencias, para ver qué tipo de relacién lo liga con T.
Si existe una distribucion gaussiana simultanea en P,,foy AN, con parametros /C
Y Pah" respectivamente, se pueden dar dos casos. EI mMTOyAH no varian en forma

independiente en cuyo caso resulta:

ft= 3, + /AH /7 NT

El 0y AH no estan correlacionados, en cuyo caso resulta:

£t 1 X + (ftiH/KT )2]j

4. Modos de operacion de un equipo de medicion de F.I.

Todo equipo de medicion de F.l. consta de un Dispositivo Mecanico Oscilante
(del cual forma parte el espécimen o material a estudiar), de un Dispositivo de
Excitacion para excitar al dispositivo mecanico (electromagnético, eléctrico,
piezo-eléctrico, etc.), y de un Dispositivo de Captacion para detectar las osci
laciones del dispositivo mecanico (mediante captores Opticos, optoelectroénicos,

electromagnéticos, eléctricos, etc.).

listos tres dispositivos permiten dos modos de operacion del equipo de F.I.:
(@ por decaimiento libre de las oscilaciones.
() por oscilaciones forzadas (para operar en este modo, la electronica aso

ciada al transductor de excitacion debe cumplir ciertos requisitos minimos).

rss variables a medir para determinar la F.l. que origina el material en es
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tudio, son provistas en el caso (@ y en el caso (b) por el Dispositivo de Cap-
tacion (amplitud y frecuencia de la oscilacién). En el caso () resulta venta

jJoso obtener la frecuencia directamente del Dispositivo de Excitacion.

Si a los tres dispositivos arriba mencionados se suma un Sistema de Control
de Lazo Cerrado (S.C.L.C.), capaz de mantener constante alguna variable mecani-
ca o alguna funcioén de dicha variable, entonces el equipo de F.l. se podra ope-

rar en un nuevo modo: (¢) por oscilaciones entretenidas.

En este tercer modo de operacion, las variables a medir para determinar Q \

son provistas por la electronica que constituye el S.C.L.C.

El Dispositivo Mecanico Oscilante de la mayoria de los equipos de medicién

de F.l., puede ser descripto por la siguiente ecuacidon de movimiento:

k, T1* 4 k2si* + kjx = fit) 1.58)
et2 olt

donde el primer término es el término newtoneano o de inercia, el segundo térmi

no aparece cuando existe amortiguamiento dependiente de la velocidad, y el ter-

cer término es el restitutivo o antagénico. Con f(t) se representan las accio

nes externas, mediante fuerzas o cuplas segln corresponda, que pueden ejercerse.

En el presente trabajo se utilizaron dos equipos de medicién de F.I. (des-
criptos en CAP TV - 1.1. y 1.2.). Uno trabaja a frecuencias bajas (0,3 Hz a
15Hz) en el modo (@ de decaimiento libre, y el otro a frecuencias medias (80
Hz a 150 Hz) en los modos (a), M o (c).-

En ambos casos el Dispositivo Mecanico Oscilante lo constituye un péndulo de

torsion para el cual la ec.(1.58) es:

10 + B8 + D9 = C(t) (1.59)

donde: 0O es el angulo de torsién medido en el plano perpendicular al eje de

torsion,

I es el momento de inercia del péndulo (incluyendo a la probeta),
es la constante de amortiguamiento (veremos que es proporcional a Q 'S

D es la constante de restitucion de la probeta sometida a torsion. De
pende de la geometria del espécimen y del médulo G de corte o torsion.
En el APENDICE 2. se lista la forma de D para distintas secciones
transversales de la probeta,

C(t)es la cupla externa que puede aplicarse al Dispositivo Mecanico Osci-

lante

Los tres modos de operacion de un equipo de F.l., vistos arriba, correspon-

den a tres distintas funciones posibles para C(t) en la ec.(1.59).



4.1. Decaimiento libre de las oscilaciones (modo (@)

Si mediante el Dispositivo de Excitaciéon se aplica una cupla, y luego se la
retira para t = 0, se origina un angulo de deformacién inicial 0 @©) = 0M _EI
movimiento continlda sin cupla externa aplicada. Este caso puede representarse

tomando C(t) = 0 en la ec.(1.59) , con lo que su solucién es:

_ bt

0(t) = OM e eos cut (1.60)
donde: b = B / 21 (.61
y UJd=VvV T (1- ~ ) = 1/”202 _ b2 (1-62)

con uJQz Q J /2 , tal que uJOo > b

La conexion entre la definicion de Q 1dadaen ec.(1.38), y las ecuaciones de

decaimiento libre que acabamos de hallar, viene dada por:

Q- - -/ = 1 tn .8 (1 "U} A b P ,1.63)
K i (t -1} *

0 sea: b - TMf Q"
=2
donde: f - P - CU/ 2"E
y de la definicion (1.61):
B - 21b = 2ltficr!l (1.64)

Finalmente, las ecuaciones que describen el decaimiento libre,quedan:
0(O =0, e eos (271f) i (1-65)

(1.66)
+ ( QC™2/4

donde = -1- es la frecuencia para el caso de D o Q \ nulos.
2irv i
La respuesta temporal, 0 (t), dada por la ec.(1.60) 0 (1-65), representa un

movimiento cosinusoidal modulado por una exponencial decreciente.

En forma mas general, la ecuacion diferencial homogénea (o sea la ec.(1.59)
con C = 0), posee tres soluciones. Estas tres soluciones corresponden a tres
situaciones de amortiguamiento diferente, y surgen de las relaciones posibles

entre b y U)0:
(@) ui0< b (caso '"sobreamortiguado™; O tiende a cero lentamente sin oscila-
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ciones; -
@) Lpc - b (caso ''critico™; O tiende a cero en el menor tiempo posible sin
oscilaciones).
@) uda> b (caso "subamortiguado’; ) tiende a cero con oscilaciones cosinu
soidales).
©* ; 4 -1
Para nuestro caso de amortiguamiento en metales, donde se verifica que Q <

<0,1 , un calculo aproximado, utilizando las ec. (1.63) y (1.66), nos muestra

que:
b = TT foQ - < - <" < @.en
relacién que corresponde al caso Q).

“"De"la ec.(1.62), cuando se presenta el caso "critico""(b = UJo) , podemos tib*

tenor R (“constante do amortiguamiento critico"” do la ec.diferencial (1.59)):

En el caso que nos interesa (subamortiguado), la condiciéon b < UUO y la re

lacion entre b y B dada por ec.(1.64)# conducen a que

B < 1

8 C
R e 2 -

, . -1 2 . B
Mas aun, para Q = del orden de 10~ o menores, de acuerdo a la estimacién he

cha en la expresion (1.67), se verifica:

B <r< 1 (.69
Bc
Esta condicidon habra de interesarnos cuando analicemos el modo de oscilacio

nes forzadas.

La oscilacion amortiguada no es estrictamente periddica, por lo que algunos
autores /8/ denominan a 4J , dado en ec.(1.62), o a T, dada en ec.(.66), 'pseu
do - frecuencias". Tanto el pasaje por la posicion de equilibrio, cano la po
sicion do los maximos sucesivos,son equi espaciados y responden a dichas ecua-
ciones. Pero, contrariamente a lo que ocurre en el movimiento arménico no a-
mortiguado, un maximo cualquiera no esta separado de sus dos posiciones de eqi.

librio adyacentes por un cuarto de periodo.

la 00.(1.66) nos dice, que en un experimento tipico do F.J. amo los reali-
zados en este trabajo, donde Q 1 puede alcanzar un valor , por ejemplo,4x10 2,
la frecuencia de la sinusoide amortiguada resultara menor que la frecuencia de

la sinusoide sin amortiguamiento, discrepando en un 0,02 %,
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Definimos como "‘discrepancia”™ entre dos valores x y xq (donde x y x son valo-

res medidos, y Xoes el que se supone que posee menor error relativo),a la expre-
sion: g = * - *o # 100 (1-70)
X0
Como ''sinusoide sin amortiguamiento', consideramos a la obtenida a temperatu
ra ambiente, donde se registra un fondo practicamente inevitable, Q-7, de 1 a
2 x 1074

Como se aprecia, la discrepancia entre Ty (F/ T ) es muy baja.

El fuerte decrecimiento de T observado en nuestros experimentos con Zirca -
loy - 4, de un 37 %, que se traduce en una discrepancia del 60 % en f2 (ver Fig.
5.28 ), debe atribuirse entonces, fundamentalmente, al efecto de la temperatu-
ra sobre el médulo de corte. A su vez, montada en ese decrecimiento, que es
practicamente lineal, aparece la variaciéon de f debida a la relajacion del mo-

dulo dada por la ec.(1.49).

Para una probeta cilindrica

D = -TT.HIl..QOm= (4D
2 |
donde: 1 es la longitud de la probeta entre mordazas,
R es el radio de la probeta,

G es el médulo de corte del material.
De la ec.(1.66) y despreciando el amortiguamiento resulta:

f - 1.72)
IK V 1

Finalmente, de las ec. 1.7.) y (1.72):
G = 8K Nyl f2 @.73)

Considerando muy inferiores las variaciones de 1, R e 1 (esta ultima debido

a la variacion de TI?L@EI ), con la temperatura, la medicion de f2 durante el
experimento permite medir la variacion relativa de G con la temperatura. Si

se conoce un valor del moédulo de corte (por ejemplo G a temperatura ambiente),

entonces se conoce también la variaciéon absoluta. Nambiente Pue<’e determinar

se adicionando masas de inercia al péndulo de torsién y midiendo.,la frecuencia

en ambos casos (con y sin dichas masas), con lo que se evita la medicion direc

ta del momento de inercia total del péndulo. Asi:
G = 8*(1L)D)(Tlil.) M «1.74,

donde: T es la frecuencia correspondiente al memento de inercia total del
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péndulo, |,
" es la frecuencia correspondiente a (1 + 1 ),
IM es el momento de inercia, medible, de las masas que se adicionan, res

pecto al eje de torsién (segin sea la ubicacién de dichas masas, el calculo de I

debera incluir la aplicacién del Teorema de Steiner).

14.2. Oscilaciones forzadas (modo (b))

Otro modo de operar el equipo de F.l. es aplicando una cupla externa de modulo

Cq y frecuencia angular variable a voluntad.
listo no i("|xenénta on la oo. (1.r¥)) tomando:
cC(t) - <co CosuUlt

Una soluciodn de la 00.(1.59) ahora es:

O(CO0O- OM i1LO)cus(uut-/1) a-n)

donde: O Co/ 1 (1-76)
. tal : tq P=(— - ——— ¥

.@ es tal que % ( U= UuF UT @.7mn

12
uJo (s la frecuencia natural que el dispositivo mecanico ten

dria en ausencia de cupla externa y en ausencia de amortiguamiento B)

(1.78)

0 sea, que el Dispositivo Mecanico responde a la excitacién con un movimiento
cosinusoidal, de igual frecuencia que la CO externa aplicada y de una amplitud

que depende de Cu , pero desfasado en un angulo fi respecto de la cupla aplicada.

La solucion (1.76) puede expresarse, usando las ec.(1.78) y (1.68), cano:

0 M wr» = —————— u/_D - >79)

fi-1-srNNsu1Jd
Wylie /78 ha computado la funcidn oM (up)j[ CosD)para distintos valores de
(uj/ud0)y de (B/Bc). En la Fig.1.6., se observa que para nuestro caso (el deF.I.
en metales donde se verifica la condicion (1.69)), cono B « Bc, el maximo tiende
a registrarse para = 00, y ademas, que la mayor parte de dicho pico, esta lo-

calizada en frecuencias cercanas a UJO . Dicho de otro modo, si definimos aproxi

madamente un "ancho a altura mitad™, u e dicho ancho es mucho menor que clO.
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En tales condiciones puede hacerse la aproximacion uJ -uJ, excepto en las di-

ferencias, por lo que la expresion Jresulta:

[O2 co@ = (uj _ud0) (@i +udc) ~ («o_udo) 2 udo

Con esta aproximacion y con la expresion de b ya vista en decaimiento libre

(cuya pseudo - frecuencia denominamos , para diferenciarla de la frecuencia

CO de la oscilacion forzada):

b - <n01 n Q~*
2 2
las ec.(1.76) y (1.77) resultan:
QF. r /T
0 M (tu) = LS— L J ———— e (1.80)

(Gt-uj0)2uto2 + ojoa (q*")2

tqg G uJe Q7* (1.8D)
uJog, -
De esta expresion para el angulo de desfasaje, se deduce que fi asume los si-
guientes valores particulares:

1
; are Q™ para uj << 1ladg (o sea un valor de desfa-

saje casi nulo)

(3 = A/2 para vl =uJo (o sea que en la resonancia,
la cupla externa excitadora esta desfasada 90° respecto de la amplitud de defor-

macion) fy
G - para t0 >> tAJ0

Las expresiones (1.80) y (1-81), son obtenidas por Nowick y Berry /4/ a partir
de plantear directamente una ecuacion diferencial para un sélido anelastico (en
lugar de suponer la existencia de un término dependiente con la velocidad como

Bé en la ec.(1.59)), de la cual son su solucion.

¥
Dicha ecuacién es:

-\
o
1

Cext - C ant .82

donde Cext =COe es la cupla aplicada a la que se opone una cupla antagonica,

C La expresion de ésta es:

Cant = D 6 1.83)

donde: D r =D
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En un solido anelastico, de acuerdo a la ec.(1.23), se definid un médulo eléas-
tico complejo: M =M (14-itg0 ) como la constante de proporcionalidad en-
tre CTy £ . Como la tensién (T es proporcional a la cupla C y la deforma
cién £ es proporcional al angulo de torsién O , D y M son proporcionales, y la

constante de proporcionalidad depende do las dimensiones y forma del espécimen.

De ésta manera, la ec. diferencial (1.82), posee a partir de Caifc dos térmi-
nos, de los cuales uno (DO), es idéntico al de la ec.(1.59), pero el segundo

(i D tg0 ), ya contiene el presupuesto de la anelasticidad.

ra F.l., cuando se opera en oscilaciones forzadas, se determina por el "méto-

do del ancho do tanda™, o sea en base a las frecuencias W(y W, para las cuales

el valor méaximo de 0°Fse reduce a cierto valor. En base a la ec.(1.80):
C ( 2)=Tre”"(w Uo) =T. ..., Q-85
2T - "coeficiente de reduccion” n

Aceptando guo vale:

u), z - i - UJ;
resulta:

Q-- TF* - N2 (1.85)
uJdo

con: = 1 si TF= V22 ,vy

t=1//3si r= 1

En realidad, la solucidén general de la ec.(1.59), cuando C(t) = Cq oos u) t (O
sea la solucion de una ecuacion lineal i1nhomogénea).,es igual ala solucion gral. (1.65)

de la ecuacion homogénea mas una solucion particular,(1.75), de la ecuacidn inhomo-

géne@ ”
e<t) = e, e cos(itfDL.t + TO) +
- 1/2
+ ™ (Q-92] cos(@2nft . 0) (1.86)

1 X
donde el primer término representa un estado transitorio que se extingue (cuyas

constantesy dependen de las condiciones iniciales 0 (t=0)y 0 (t =0), vy
el segundo término, representa un estado estacionario, que oscila con amplitud
constante si F se mantiene constante.
i
Con fDL se indica a la frecuencia observada en decaimiento libre, dada por la

ec.(@ .66), para diferenciarla de la frecuencia impuesta fT.

4_.3. Oscilaciones entretenidas (modo (¢))
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Un tercer modo de operacidn del equipo de F.l. consiste en aplicar una cupla
externa de médulo CQ, cono en el caso (b), pero con una velocidad angular idénti-
ca alOo, o sea la velocidad angular natural o de resonancia del Dispositivo Me-
canico Oscilante (cualquiera sea el valor que ciO pueda ir adoptando durante la ex
periencia, ante eventuales variaciones, como por ejemplo la de la temperatura)e
Esto se logra mediante un lazo de realimentacioén electrénico de ganancia g que
contenga un '‘desfasador de 7/2". Esto so representa on la ec.(1.59) tomando
C() =g 0 ., ya que la derivada de B ., siendo ésta cosinusoidal, resultara una

sinusoide, o0 sea una '‘cosinusoide'" desfasada 90°.
Ahora la ec.(1.59) resulta:

a.sn

@ .88)

donde: (1.89)
b =(B -g)/ 11
y GJ estd dado por la ec.(1.62), reemplazando B por (B - g).-

Si g es igual a B, las oscilaciones seran "entretenidas'" o estacionarias (y se

dice que el péndulo es "automatico™). En ese caso 60 coincide con LUO .

Si g os mayor, o menor que B, las oscilaciones seran de amplitud creciente o

decreciente, respectivamente.

El valor del angulo de desfasaje, OC , entre la cupla aplicada y el angulo de

torsién, depende de b, y por lo tanto de g.

Derivando la oc.(1.0B):

b>t
6 (f) - - e (uj senuvut 4. b €0S Lwi) =

Entonces, el desfasaje entre la cupla externa g 6~ y el angulo de deformacion

dado por la ec.(@.88), vale:
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Para el caso de oscilaciones entretenidas:

£> q - 0 - oc -JL - oo N cuo0 (1.91)

4.4. Dependencia de la F.l. medida con la frecuencia, en péndulos auto-

maticos.

La conexion entre las ecuaciones (1.88), (1.89) y (1.91), que interpretan el
modo (©) de oscilaciones entretenidas, y Q \ es analizada en detalle por Lemer
cier /9/. La automatizacion del péndulo consiste en mantener g igual al valor
que vaya adoptando B y permitir la medida de g o de una tensién V, proporcional
a Q- Esto ocasiona diferentes dependencias de Q con la frecuencia que pueden

ser indeseables, del tijx:

Q~" = (K /F™) V d-92)

donde: T designa en realidad a fO r r N iy (frecuencia natural
de oscilacion correspondiente a un B efectivo nulo),

\Y es el voltaje, proporcional a la corriente en el Dispositivo d
Excitacion; proporcional, a su vez, a la energia suministrada al péndulo median-
te algun tipo de transductor, para mantenerlo en un régimen estacionario,

K es una constante que depende de la geometria del péndulo, de las
dimensiones del espécimen, de la constante de proporcionalidad del excitador y
del valor maximo de amplitud de oscilacion impuesto. En algunos casos depende
también de la frecuencia angular natural del Dispositivo Mecanico Oscilante.
El exponento n puede Lanar los valores 0, 1, 2 o 3 dependiendo de la magnitud
que es mantenida constante mediante el S.C.L.C. electrénico: aceleracién (0M),
velocidad (f)M), posicion (OM) o integral, de la posicién ( Ozm /6M ) respectiva
mente. La obtencion de los valores de n, en base a la magnitud a controlar, se
describe en APENDICE 3.

Generalmente se supone en la literatura, que f cambia s6lo ligeramente con la

temperatura. Lemercier /9/ estima entre 1% y 3%, en general, esa variacion.
&

* "

Sin embargo se han encontrado casos en aleaciones de Cu - Au /10/ donde f va-
ria en un 16% y en aleaciones de Zr y en Zr, en el presente trabajo, donde T va-
na en un 37% entre la temperatura ambiente y la temperatura del cambio de fase

alotropico.

En“"el caso del péhdulo automatico utilizado en este trabajo, que mantiene an-

gulo maximo de torsion,e,,, constante, n vale 2y la ec.(1.92) se transforma en:

GT 1 AN o= K(t) V falet))
t s2

donde #fm es una dada amplitud de deformacion (que viene dada por la ec.(1.95),
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para el caso de probeta cilindrica) y que por lo tanto para un mismo espécimen
se mantiene constante; k(t ) es una constante que puede determinarse por medicio
nes simultaneas de Q por decaimiento libre, la corriente en el transductor de
excitacién (o una tension proporcional) y la frecuencia, para distintos £. fijos

y calibrados.
La fcalibracidon de la constante k(£.) se describe en CAP IV - 1.6.

La construccion de un Sistema Corrector, de amplio rango y bajo error, que rea
_ o 2 . - -
liza la division V/f | se detalla en CAP 1V -1.3. y su calibracion y ejemplos de
uso, en CAP IV - 1.6.

De la observacion de la TABLA A3.1. (presentada en el APENDICE 3), sobre todas
las posibilidades existentes para automatizar un péndulo de torsién, surgen con-

clusiones interesantes:

En todos los casos, si la frecuencia tiene una variacion despreciable durante
el experimento, se estd realizando un ensayo a amplitud de deformacion constante,
ya que ésta es proporcional a OM (ver columna relativa a la constante K en TABLA *

A3.1.).

En la posibilidad que se eligid para el péndulo automatico utilizado en el
presente trabajo (caso (@), desfasador tipo D,,), aparece como defecto aparente
la necesidad de adicionar un corrector que divida la tensidn medida vd (V en kﬁz
ec.(1.93)), por f , si la variacion de f no es despreciable. En realidad, el
mismo defecto subsiste, aln cuando parezca que la influencia de la variacion de
T en el ensayo pueda ser menor o nula (como en el caso de los controles de velo-
cidad y de aceleracion, respectivamente, al observar la columna de tension medida
Vd). En efecto, por la forma que tema la constante K en estos casos, se ve gue
también hay que corregir ante variaciones de LO durante el ensayo, porque de lo
contrario, al mantener el control,(wOn) = cte u ( u /7 = cte, se producira nece
sariamente una variacion indeseable en el angulo de torsiéon maximo 9 < En es-
tos casos el Sistema Corrector deberia operar sobre Vg , que es una tensidon pro-
porcional a la oscilacién y desfasada 90°, antes de que se efectue su control,

y no sobre Vd.

Estas observaciones indicarian entonces, que aceptada la necesidad de cons-
truir un corrector que tenga en cuenta las variaciones de la frecuencia, dentro
de las posibilidades que figuran en TABLA A3.1, lasque utilizan un tipo de con-

trol de posicién o de aceleracidon serian igualmente aceptables. .

*

. I"r. domndientq__do la amplitud y F.T. ig%rinseca
< ~ Ll

woyw *

Ya se menciond en 1. que el amortiguamiento o la F.l.-puede ser independiente
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o dependiente de la amplitud de deformacién (o sea de la amplitud de la tension

aplicada).

Por otra parte, en todos los modos de deformacién comunmente utilizados para
aplicar a ui material tensiones periddicas, es decir: vibraciones longitudinales,

torsion, Fflexion, etc., se sanete a la probeta a tensiones inhomogéneas.

Es conveniente reconocer dos tipos de inhomogeneidad: la espacial y la temporal.
En un experimento de los denominados 'a amplitud constante™ o sea en el modo de
operacion de oscilaciones entretenidas (los modos de operacion se describieron en
4 ), distintos puntos de la probeta estan sometidos a distintas amplitudes de de-
formacion maxima £M (r). En un mismo espécimen, puede valer cero en algu
nos puntos particulares del mismo o crecer hasta cierto valor maximo, que habitud-
mente se designa con £0 . A esto es lo que se llama "inhonogeneidad espacial™.
Por supuesto, que ademas, en cada uno de esos puntos se verifica una variacion pe

riddica de £ en el tiempo, entre 0y el que le corresponde.

Para un experimento de torsién con probeta cilindrica, viene dado por la
conocida expresion:
«1 P fin.
CM - M ~ .99

* - t
donde: OM es el valor constante dado en ec.(1.88) para oscilaciones entreteni-
das, n

n es la dis%gncia desde el eje de torsién al punto en el que se deter-
Tiqa la deformacion,

i . es la longitud entre mordazas. EI valor de CM en r = R, donde R

es el radio del cilindro,, es: v

e = Oﬁ R (1.95)

La sencilla deduccion de las ec.(1.94)"y (1.95) se hace en APENDICE 2.
El caso mas complicado de torsidn en chapas o laminas (seccidn rectangular) tam-
bién se discute en APENDICE 2.

* En el ©aso de operar el equipo c|g¥.1. en el modo de oscilacién forzada, surge
un problema que podemos denominar como de '"inhandgeneidad doble™. En efecto, al
problema ya sefialado que aparece cuando se busca que la frecuencia angular uj sea
la de resonancia, imponiendo cierta* £0 en la superficie, se suma ahora que las

otras dos determinaciones de co , necesarias para obtener Q-1 segun la ec.(1.23),

se hacen con una deformacién menél:

# 4 U)J-ujl, UJ=U>2\ - 71 EO (UJc tbo)

4 >
con 7T , usualmemte, igual a y2/2 o 1/2.
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Finalmente, en el caso de operar el equipo de F.lI. en el modo de oscilacio-
nes libres, debe afadirse a la inhomogeneidad espacial, como lo sefialara recien
temente Povolo /11/, el problema de la inhomogeneidad temporal. Esto es, que
la amplitud de deformacién maxima (M) en cada punto, y por lo tanto £0, van

variando en el tiempo.

Por supuesto, cuando la F.I. es independiente de la amplitud (y veremos mas

adelante que asegurar esto no es algo inmediato), tales inhomogeneidades no al
teran la F.l. medida, porque todos los elementos de volumen en que puede divi-
dirse el espécimen, contribuyen con el mismo valor de Q . En cambio, si el
fenémeno o> tal (por ojemplo para algunos fcnomenon de amortiguamiento debidos
a dislocaciones) que Q ™ depende de £ , entonces, como la F.lI. medida resulta
de la contribuciodn de todos los elementos de volumen y éstos contribuyen de dj.
ferente manera, tal F.l. medida no es apta para ser comparada directamente con
la F.I. tedrica. Para obtener esta ultima, y oon el fin de poder resolverlas
ociincioc”;;, r,0 nu]l*1" quo Wxlos lon puntar. 4f la prolv'tn [xfix"n la misma ten-
sion aplicada (por ejemplo, para el caso de dislocaciones, se supone que todos
los arcos estan sometidos a la misma fuerza). La contribucion diferente de
los elementos de volumen depende en general de la geometria del espécimen, y

para dos especimenes idénticos, depende del modo de excitacion.

Existen dos caminos a seguir para solucionar el problema arriba planteado:

(@ modificar adecuadamente cada modelo tedrico de F.l. para adaptarlo a $
la geometria de la probeta y al modo de excitacion. Es decir, introducir la
inhomogeneidad de (T (y por tanto de £ ). Hecho esto, teoria y experimento

(éste a través de la F.l. medida, que designaremos simplemente con la letra
Q \ que alude a lo que se denomin6é en la seccid6n 1. como F_.l. del espécimen)
se pueden comparar directamente.

*

(@ comparar la F.l. dada por modelos tedricos, que suponen homogeneidad de

tensiones, con la F.l. "intrinseca", Q-~. /Hecha una mediciéon de Q ~donde el
espécimen fue sometido a una distribucién de valores de entre 0y £0, se
calcula Q-?,0sea la F.l. que exhibiria el espécimen si todos sus puntos sufrie

_/ , e ¥ » B Wi,
ran una deformacion homogenea, idéntica, igual Eb -

0
La solucion (@) practicamente no ha sido utilizada en la literatura, proba-
blemente por las dificultades matematicas que acarrea. Ritchie y Sprungmann

/12/ la han abordado en un caso, adoptando las ecuaciones del modelo de Winkler-

Gniewek, al modo de flexidén en barras de seccidon rectangular. t
* j’ \Y
La solucidon (@) ha sido encarada por diferentes autore%j segun tipo de ;*

equipo utilizado y para algunas geometrias de especimenes, pero soélo bara obte-

ner g“j a partir de Q _l1*medida en. péndulos automaticos, esjecir el caso de in-

hamogeneidadt espacial. No existen, en cambio, expresiones en la literatura
%
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que permitan obtener Q a partir de Q medida por oscilaciones forzadas (inho
mogeneidad espacial doble), o a partir de Q medida por oscilaciones libres
(inhanogeneidad espacial y temporal). Con referencia a este ultimo caso, el
unico trabajo existente (Povolo /11/), advierte sobre la distorsiéon que puede
sufrir @ 1 medida a partir del decremento logaritmico para ciertas dependencias,
Q 1 versus £ , hipotéticas. En la seccidon 5.3. hacemos un esthdio sobre el
cégo de oscilaciones forzadas y la distorsion que puede sufrir CF]Lmedida.

5.1. Expresiones que permiten obtener F.l. intrinseca a partir de F.I.

medida a amplitud de deformacién maxima constante

Povolo y Gibala /13/ han obtenido expresiones generales que ligan a Q 1( ),
F.1. medida con deformaciones inhomogéneas y con un valor maximo de la amplitud
maxima o, conqQ ™ (tQ), F.l. intrinseca que se mediria con deformacidn
maxima homogénea £M = £0 en todo punto. Muestran también que las mismas expre-

siones son validas para el defecto en médulo: (EO0)y | (tO)l.
M L M Jj
De acuerdo a /13/, y adaptando las ecuaciones a nuestra notacién se expresa:
E (£o0) = / ETCE)ddV (1.96)
0 1

ckpnde: E( £0 ) es la energia mecanica total (incluido todo el volumen) que el
espécimen posee en cualquier punto del ciclo de oscilacidén si no existe
amortiguamiento y si el valor maximo de es £0 ,
EJ( £ ) es la energia mecanica total pero por unidad de volumen y cuan-
do la amplitud de deformacidon maxima vale en todo punto = £ ,
Vg es el volumen total del espécimen,

V es un volumen (menor o igual que V ) sujeto a una deformacion £ ,

menor o igual que %0 . L
De acuerdo a la ec.(1.31), cuando es bajo (por ejemplo 5 x 10-2 o menor):
fe(Ct) " 1 (TE 1ML 2 (1.97)
2 2

donde M:”"es el médulo de elasticidad generalizado.
*

\d A
Con la ec.(1.97), la ec.(1.96) queda:
o]
E(U 1 M ( £2 dv dt (198)
2 ° * df

Ademas: .

v *  * eQ
60) - */ ae. (efdv -/ (ET(E)AY de” d.9)
. . ° 1 °© 1 .~
T v, N S *
donde: A E( cD) es la energia total disipada por ciclo en el espécimen con un

- *
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valor maximo de SM igual a 60 ,

AE j (£) es la energia por unidad de volumen disipada a la amplitud maxi-
ma uniforme £ = £

La F.1. medida o del espécimen se dio en ec.(1.-34b) :

q-"(Ce.) = _i-. . AE (-
E (£»

Con la F.l. intrinseca dada en ec.(1.34a) y de la ec.(1.97):

4(t) - L . ; E1nn iioo
IFO L Ej(U £2 (1-100)

Con las ec.(1.99), (1.98) y (1.100), la ec.(1.34b) resulta:

/ V,"(£) £2 dt
Q" (60o) =-° £ d.ion)
f e° dv dE
o df
Aplicando esta expresion de conversidn para nuestro caso particular de torsion,
donde:
VvV =it r2l ; V., =T R21

£ - eHI : £fo= 0 M

/
por lo que resulta:
(Vo VE2 ) dv = 1 .102)
r &2— )
dt e2
y sustituyendo la ec.(@.102) en la ec.(.101), se obtiene:
60
gl . = J =%3 Q,ct)d£f m 4.K3
A 0
Derivando ambos miembros por £«, y aplicando en el segundo la regla de Leibnitz,
se obtiene finalmente: - - .
- <5
Q'3 (£..) = Q" (£J 1 <1,104>

La ec. (1.104) permite, previa medicion de la curva Q versus c 0 (o sea midiendo
a distintas amplitudes de deformacion maxima en la superficie) y derivacion de di

cha curva, obtener la F.l. iIntrinseca. $ .
+ \a i

- * , - . | .
La geometria del espécimen cambia totalmente la situacion. Gran parte di las
mediciones, ®xistentes en laliteraturade F.l1., han sido realizadas utilizando pro-

betas en fodrka de chapa. Sin embargo, una expresion del tipo de la ec.(1.104)
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no ha sido ain determinada.

Este trabajo tedrico implica necesariamente métodos de computacidn y aproxima
ciones. En efecto, dado que las tensiones de corte en un punto cualquiera de
la seccidn rectangular, vienen dadas por series de infinitos términos, no se pue
den hallar expresiones analiticas ccmo las de la ec.(1.94), (1.95) y (1.102).

Se debe recurrir al trazado de una cuadricula sobre la seccidn transversal para
poder computar y trazar las curvas de igual deformacioén . Finalmente, la re
solucidn de una ecuaciéon cano la (@ .101), implica resolver por métodos numéricos

integrales dobles, ya que no existe la simetria favorable del caso cilindrico.

Cano ya se menciond, una expresion idéntica a la ec.(1.104) permite pasar de

defecto en médulo medido a defecto en médulo intrinseco.

Para otros modos de deformacion existen expresiones similares a la dada en

ec.(1.104) para torsion.

Povolo y Gibala 713/ y Asano /14/ hallaron la correspondiente a oscilaciones

o vibraciones longitudinales. En este caso:
A_(t,) J <L ft- il Aao) d £0 (1.105) -
2E£* de, o (e2 -e/)'R
donde: Aji”™) es la F.l. intrinseca o el defecto en médulo intrinseco, a una de

formacioén maxima uniforme £t .

;=

A (£0) es el correspondiente valor medido en cada caso con un valor maxji

mo de igual a EO . *
1

i
Atrens /15/ ha desarrollado una expresion analitica, basada en diferencias fi

nitas, que reemplaza a la integral de la ec.(1.105). Esta aproximacion permiti
ria evaluarla sin la necesidad de programas de computacion elaborados de ajuste

de curvas.

Povolo y™Molinas /16/ han mostrado que tal aproximacion introduce errores muy
elevados e innecesarios, y que por el contrario, la computacién es necesaria pa-
ra obteneﬁkmuy bajo error. Ademas prueban que basta, sin embargo, con el uso
de métodos cléasicos y muy conocidos del Analisis Numérico (cono la integracion
estandard por trapecios y la diferenciacion por el Método de Stirling) para lo-
grar excelentes ajustes.

: )

El programa de computacion (FORTRAN 1V) desarrollado para resolver numérica-
mente la ec.(1.105), y una evaluacién del error del método, se presentan en el
APEND&QE 4. Dicho programa fug utilizado ten el presente trqgajo para el anali-

sis de fiediciones del fondo, QB , en monocristales de- Nb (CAP V) .

- 4 e >t

Ritchie y Sprungmann /17/ hallaron la expresién que permite converti
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de F.1. y de defecto en médulos medidos en valores intrinsecos, para el caso del

péndulo de reed (Flexion) y especimenes de seccidn rectangular:

A . (E</)= A (60) + -1 co <ia (£0)4i 1 d2A(Eo0) d.106)
1 9 dfc 9 dE@

donde: Aj.(£0) es la F.l. intrinseca o el defecto en médulo intrinseco a una
deformacién méxima uniforme £ ,

A(60) es el correspondiente valor medido en cada caso, con un valor

maximo de igual a £0.

5.2. Distorsion de la F.I. medida en el caso de decaimiento libre debi.

do a la inhomogeneidad espacial y temporal de tensiones

Como ya se menciond en la introduccidon 5., no existe en la literatura una ex
presion que permita obtener, cano en el caso de oscilaciones entretenidas, la

F.1. o el defecto en médulos intrinsecos.

Povolo /11/ sefiala que este problema ha sido ignorado en la literatura, o
bien la correccién debida a una distribuciéon sélo espacial de deformaciones ha
sido incorrectamente aplicada a mediciones hechas por decaimiento libre, igno-
rando el hecho de que la amplitud de deformacion es también dependiente del

tiempo.

Povolo parte de una curva hipotética pero tipica, de F.l. intrinseca, Qjt

versus amplitud de deformacién maxima, 60 . A partir de élla, campara el va-
. -1 o -

lor de F.1. medida, Q (Eo), y el valor de F.l. obtenida a partir del decremen

to logaritmico, — (£0), que se medirian en el cas6 de torsiéon y en el del pén—

dulo de reed (ver Fig.1.7.).

La curva propuesta es:

_ -1
Q j (£)= Q1 vV e < (1.107a)
QV (E) = Q"'u + A(E£E-£Db) VE=E£D (1.107Db)
donde: (Tl es la F.l. independiente de la amplitud,

es una deformacién critica a partir de la cual oanienza la depen-
dencia con la amplitud,

A es una constante.

Eligiendo ciertos valores para Ay , Se pueden obtener curvas similares
A w

4
a las observadas experimentalmente (por ej.: A = 1,66 x 10 vy o = 2x 10 ).

La cc. (1-.107) se representa en la Fig.1.7. mediante la curva (a).
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Ahora interesa calcular la F.l1. medida, Q (6c) vy «cf/m (£g)

Paro el cano do torsioéon, do acuorco a la oc. (1.10 1), .resulta:

Q—'lte-) — Q v £ < £b (1.108a)

Q- (t,) cf,;, + A £ (i _ Tb)H 1(™) @ - 10fib)
i - - f - ssvf .7
\% 1 = "L ;

m oc. (I1.10H) so representa en la Kiq.,1.7. mediante la curva (b) , 1lu cual

muestra Lo que se mediria en un péndulo automatico de torsion.

La curva que se mediria en decaimiento libre, puede obtenerse si se hace la

aproximacion de que el amortiguamiento es constante cada ciclo, es decir:

di _ 1

] -1 In

u. u A,
de donde:

cl
L J

A J A jJH e A J., e

V li-ni<'ink» en cuenta que en torsiéon:
> ] - K A H

donde: 7 cj es la amplitud maxima de deformacién del espécimen en el ciclo j-

ésiino, u,

A.I es la amplitud qgtectada por el sistema de deteccidén de las oscila
cit>n s« |

K nna constante que dependo de dicho sistema de deteccidén y de

la:: <limk4diz;i®dh .y <k-ouwi-di i1 ikl espoe iik-n, iesu ll.i:

(i.ioQ
< 11 - 1- iniiin-."ci viene dada pni Li oe. (1.107), entonc("j; la F.lI. medida
durante <$ilJa ciclo vendra dada, de acuerdo*a la ec. (1.108), por:
I o . 1.110&
(l i ia ( )
i
+ { -110b)
V t tb

Y K -1 - wtida. a llave;; <lol decrcmento logaritmico promegie merlo calcularse
, »
&
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cf(to) VvV .fn A. =] _, f, iAo . Aj X .>Aojl

TC 0D Tt /An nTC A4 yn /

n-1 i
. ; 1.111
,JL L J. ,JL.L Q:i(£oj) (240

nil  j-0 J n J:0 J
Finalmente, para trazar la curva _cT versus , debera elegirse una cier

ta relacion: TC
@.112)
An En

Partiendo de la abscisa de Interes £0, que corresponde a mcon j = 0, y con
la oc.(1.110), se calcularan los Q_’l (t..J ) y con éstos, en base a la ecuaciodn
(1.109), los £ o(J + 1), hasta satisfacer la condicidon (1.112), con lo que
quedara determinado el numero n de términos a considerar en el calculo de <. .
Povolo ha temado el caso AO/An = 2,con lo que la ec.(1.111) se representa en
la Fig.1.7. mediante la curva (b"), la cual muestra lo que se mediria en un pén

dulo do torsién en oscilaciones libres.

Cuando el modo de deformacidn es Flexidon (en realidad se utiliza el péndulo
de reed donde la flexién no es pura), y la secciéon del espécimen es rectangu-

lar, la ec.(1.103) es reemplazada por:

Q - 7 (fco) = q ;1U ) un i d£
€ o
F.n esto cano la integral so ovalUa numéricamente a partir do la Q T hipotética
dada por ec.(1.107) tanto para obtener Q I(ECO), que se representa mediante la
curva (© en la Fig.1.7., corro para obtener cf(£{,)JTt , que se representa me-

diante la curva (c") en la misma figura. r =~

ra Fig.1.7. permite apreciar que el amortiguamiento observado experimont.nl-
nionto a través del decrcmento logaritmico, puede dar una imagen fuertemente dis
torsionada del amortiguamiento que exhibiria hipotéticamente el espécimen, su-
puesto sometido a una deformacién maxima homogénea, que es lo que se asume en

los modelos tedricos.

Por el contrario las mediciones realizadas a amplitud constante presentan
una distorsion menor y ademas existen, en la mayoria de los casos, ecuaciones

para convertir valores medidos a valores intrinsecos (Secciéon 5.1.). N

Proveniendo la mayor distorsion, en el caso de decaimiento libre, de la in
homogeneidad de las tensiones (o deformaciones) en el tiempo, es evidente que
tal distorsion dependera de la relaciéon c de la ec.(1.112). Para valores de
c tendiendo a 1, las curvas indicadas con letra primada en la Fig.1.7., tende
ran a las respectivas curvas obtenidas a amplitud constante, que representan
entonces la minima distorsion posible, no eliminable. Tal distorsioén es in-

nata del ensayo o modo de deformacioén.
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Desafortunadamente el error relativo de <¢Sﬁr es proporcional al (in ©)
(ver el tratamiento de errores en CAP IV - 1.4.), por lo que a valores de c cer-

canos a 1 corresponden errores muy elevados.

Comparando las curvas (c") y (@), debe advertirse sobre la posibilidad de me-
dir so6lo una "ligera dependencia™ de la F.1. con la amplitud, y en cambio estar

en presencia de una fuerte dependencia de la F.l. intrinseca con la amplitud.

Se observa ademas que la distorsion depende del modo de deformacion elegido

resultando mayor en el caso del péndulo de reed que en el de torsion.

Debido a esta ultima observacion, y para completar el panorama descripto, he
mos agregado a la Fig.1.7. tomada de la referencia /11/, el caso de operacién a
amplitud constante en un tercer modo de deformacidén frecuentemente utilizado:

el de vibraciones longitudinales.

La relacidon entre Q:&( €0 dy Q}ﬁ_(g )., para este caso, fue deducida por Po-
volo y Gibala /13/:

Q"1(,) =-A . ( -—-31&J - dt (1.113)

*e.2 o0 fijn -

Resolviendo esta ecuacion para la curva hipotética Q ™ (£) dada por la ec.(1.107)

obtenemos:
=Qia A A (ES-thRWV2+ 2 A£h sen-"(Eb).
n ti VE£0J
-.aeb . 2A(1fe)2 (eo* . et? ) ™.
- (Ct02_ £,2)3/2 (1115
3 rE£X
La ec.(1.114) se representa en la Fig.1.7. mediante la curva (d). De esta ma-

nera se observa que la distorsion por inhcmogeneidad de tensiones es distinta
para distintos modos de deformacidn, presentandose problemas cada vez mayores
segun se haga el ensayo por vibraciones longitudinales, por torsién, o en un

pén%ylo de reed, en este orden.
> i

No se ha puesto de manifiesto en la Fig.1.7., en cambio, qué diferente dis-
torsion pueda corresponder a dos casos con igual modo de deformacidén pero dife
rente forma de”espécimen. Nuestros estudios preliminares relacionados con el
caso de torsion en chapas, citados en la secci6on 5.1., permiten anticipar que

tal distorsion puede ser muy distinta.

5.3. Distorsiéon de la F.l. medida en el caso de oscilaciones forzadas

debido a la inhomogeneidad espacial doble de tensiones.



En esta seccidon analizaremos el caso do osci laciones forzadas en ol modo do
deformacion de torsion y para especimenes cilindricos (caso que se ha presentado
en nuestras mediciones). Estos resultados se comparan entonces con los obteni-
dos en el mismo modo de deformacion y el mismo tipo de espécimen, pero en dife-

rentes modos de operacion del equipo de F.I. (oscilaciones entretenidas y decaj.

miento libre).

En la soccidén 4.2. so obtuvo para osculaciones forzadas, soqun las ec.(1.75)

y (1.HO)r la expresion que indica cono varia el angulo de torsidon en el tiempo:

0 (0= OM (ui) COS(C Lut _ 6)

con

ACUJI-LUO) Lu¢g + CUOAFQ-")¢

Para ol caso do una probota cilindrica, la deformacién maxima, de acuerdo a la

ec.(1.95), resulta:

£ (uo) = R }* ;\B i d.115)
M V(7
(ui - Cic=? + (b*')z
La obtencion de Q~1 (o F.l1. medida) en oscilaciones forzadas se realiza si-

guiendo estos pasos:
10) Para un valor de Co cualquiera, se varia uJ hasta obtener el mayor va-

lor posible de 0~, o loque es lo mismo de £M En ese caso UJ coinci
do con UJo < Una manera equivalente de lograr UJ - <-00 , pero mas sensible
aun, consiste en hacer que el desfasaje /3 sea de 90° (ambos métodos son descrijd
tos en detalle en el CAP IV - 1.6.3.).
Asi, para ese valor de Co, resulta:
R \ Co
£1 cio Q"'

20) Se impone que £M (Co, 1o =uj0) adopte cierto valor tipico de los experi.
mentos, 60, variando Co. El valor-de Co que logra lo anterior lo denominamos

Co°, por lo que:

£ = £ (C, co= cu.) =(R). S L - . i~-"6-"

1211 uja Q
3°) A fiartir do esto punto el valor do Co° no se vuelve a modificar. Aho-
ra, variando LO , se busca reducir la amplitud £o0 en un cierto valor TF . Al

valor reducido lo denominamos £y ya la frecuencia a la que se logra tal reduc
cion, 10~ .

(1.117)

u



r ° ro
R _ Co y R h'l (1.118)
ti  "f:T(Zj,-0Ja)2 UJ<? + [Q-Ve,)]2" 11 tofi Q"7S.)

La expresion (1.118) puede también darse como:

\

"[Q-"TE0)]2 - Y 2 [Q""(£..9)12 _ T 2(uj.-ag
o - -12) yr . *52 n

(1.119)

A partir de esta expresion, en la literatura se supone independencia del va-
lor do ¥.1. ogn la amplitud, por lo que no tema cono valor medido en oscilacio-
nes forzadas a:

Q-1 = Q" (e.) = Q"(£<)

* O.F.

AKIy ju*hace la aproximacion -u\ -~ <o - (que jsignifica nii]xmm

simetria de la amplitud alrededor de ujO ), con lo cjue:

2 (W« _UJO) = .Gb, - ud2

Aqui, U= , es la otra frecuencia con la que se busca el mismo resultado descrip

to en el punto 30).

Finalmente, Ilamando a la expresion 7i/\<-~f2 , la ec. (1.119) resulta:

u-u -

LOo

Q 0.E. = IT

que es la conocida ecuacioén presentada en las secciones 3.2. y 4.2.

En cambio, ahora, introduciremos la dependencia de la F.1. con £ El se-
qundo miembro de la ec. (1.1.19) seguira siendo en adelante Q'_;(,, pues es lo que
se mide en el Laboratorio, pero no impondremos ninguna condicion a Q (£0)y
Q 1(6M. Estas dos expresiones correspondenen realidad al caso de oscilacio-

nes entretenidas a amplitudes constantes maximas, 6Q VY £. respectivamente.

Modificando levemente la ec.(1.119) podemos predecir, mas facilmente, cual se
ra la relacion entro Q 1(£0 ) (0 sea la F.1. medida on torsion a amplitud maxi
ma constante £0), y Q'_éF (fc _2TE0) 6 Q op( £0,B"') (0 sea la F.1. medida en
torsion, en oscilaciones forzadas, a dos amplitudes maximas constantes,

TT £0):

\l o1 - C<(TS)] 2 - 0 (e (1 .120)

donde: (Im)J Q~"(£,)



Para una F.l. intrinseca Q} (£ ) mondétona creciente con £ , corresponden tam-

bién funciones Q (6 ) mondtonas crecientes. En ese caso:

oC < 1 ©para todo 'Z2T

y resulta: Q0P (tc,T) > Q""" (E.) @ .121)

Las funciones 0 ~(t0), dependen de Q ~ para el caso de torsion a amplitud cons-

tante, de acuerdo a Povolo y Gibala /13/, segun:

Q~"<e,) =_* ./ £5 q ;"(£.) df
0

Fg

Con esta expresion y la ec.(1.119), obtenemos la ecuaciéon general que conecta

la F.1. medida con la F.I. intrinseca, para el caso de oscilaciones forzadas:
2 - jeo 2
/ e30,(£)dE 1 JesQ@de
Q™" (£0,V) =(A) . -o 2T6" 0 @122
or. P W A - t2)
obv.ilamente, la ec. (1.122), da directamente si no existe dependencia con £

Para visualizar mejor el comportamiento indicado en la desigualdad (1.121),
adoptaremos una cierta funcion hipotética Qj( £ ) (tomando, para poder hacer coti

paraciones, la dada en la ec.(1.107), o sea la elegida por Povolo /11/).

En este caso particular, la ec.(1.122) queda:

t
Q»,<f='m> - d'L Y tQ < £b (1-123a)

<ruU°r> -f=* F{Q- +Aer - U )+B~ 5]}2-

cC 7612 (1.123b)

Y 60 > 6b
La ec.(1.123) se grafica en la Fig-1.8. para dos valores usualmente empleados de
T . Para TF=1/2 (y TT1= 1/VT en ec.(1.85)), se obtiene la curva () - Pa

ra T= Vr2/2 (( TT" = 1) se obtiene la curva (el). Las curvas,(a) (que repre
senta 0”1 dado en ec.(1.107)), () (que representa el caso de torsion a ampli-

tud constante £0) y (") (que representa el caso de torsidn en decaimiento

libre desde £0 ) fueron tomadas de la referencia /11/.

Las observaciones que pueden realizarse sobre la distorsion que sufre la F.I.
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medida, en oscilacion forzada, en base a la Fig.1.8. y a la desigualdad (1.121),
son:

(@ Para cualquier valor de la atenuaci6on 0 , la Q QF(&o , ) (-1 medi.
da en oscilaciéon forzada, con una amplitud maxima constante en resonancia igual
a 1i-0 , y con una segunda amplitud maxima constante? igual a 6 ), resulta me
nos distorsionada que Q-1(£0) (F.-1. medida en oscilaciones entretenidas a una
unica amplitud maxima constante igual a 60 ) lo que atenderia al hecho de que la

mayor parte de la medicion en el caso de oscilaciones forzadas se realiza a mas

bajos valores de £ .

De tal manera, en ese sentido, se saca como interesante conclusion que resul-
ta mas i1oidadoso medir mediante oscilaciones forzadas que neciiginte oscilaciones
entretenidas.

(@ Dentro de cierto rango, en el cual caen TF =1/2 y T = *{'5/2, cuan-
to mayor es 7T (0 sea: cuanto menos se disminuya la amplitud £o para determi

nar oJ”™ y ul 2) menor es la distorsion.

Al propio tiempo, valores altos de Tf , hacen que disminuya el ancho de banda
uj - co2,y cono el error (ver CAP IV - 1.4.1.), es inversamente proporcional

a dicho ancho, puede elevarse notablemente lo que es inconveniente®.

No obstante, en la Fig.1.8. se observa, que para el TT usual de VU/2, po-
dria aceptarse que ya la curva Qj( ~ ) cae dentro de la faja de error de D)
medida, sin dejar de notar que en realidad existe un error sistematico. Bajo
ose punto de vista, podria no ser imprescindible contar con una ecuacién que con

vierta valores medidos en valores intrinsecos (ver punto (3)).

Bajo estas consideraciones seria Util construir un equipo para operar en 0OscCi
laciones forzadas pero de caracter "automatico". Normalmente, las mediciones
por ancho de banda resultan mucho mas tediosas que en oscilaciones entretenidas,
pues se efectlan manualmente y punto a punto. Un equipo automdtico deberiaefec
tuar, en base a un microprocesador, en forma discreta pero a la mayor velocidad
que permita la estabilidad mecanica del dispositivo oscilante, operaciones suce-
sivas y alternadas a amplitudes £0y TT£O0 . Las frecuencias UJOy uJ , obte
nidas en cada caso, se almacenarian y procesarian para entregar inmediatamente

en forma digital uJQ , 2 cu Y Q_Sr, y en forma analégica,fn(f y Q_k De

esta manera se podrian llevar a cabo los tipicos experimentos Q versus iZmpera
tura y Lﬁﬂ% (o sea G) versus temperatura, utilizando rampas lineales de ascenso
y descenso de temperatura.

(@ La obtencidén de una ecuacidn que dé QG}’ en funcion de UF no parece de
resolucion directa como en el caso de oscilaciones entretenidas. En efecto, al
tratar de explicitar Q7’1 a partir de la ec.(@.122), so tropieza con la dificul-
tad de que aparecen productos de integrales, lo que iImpide desprenderse de las
mismas como lo hicieran Povolo y Gibalas13/en la ec. (1.103) mediante la Regla

de Derivacion de Leibnitz.
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CAPITULO 11 - FRICCION INTERNA DE ALTA TEMPERATURA Y RELAJAMIENTO EN BORDES
DE GRANO

Se acostumbra designar con el nombre de rango de alta temperatura (A.T.), pa
ra un metal o aleacidn, al entorno (0,4 Tp - Tp), donde Tp es la temperatura ab
soluta de fusiodn. El valor 0,4 Tp se introduce debido a que esa temperatura,
en la generalidad de los casos, puede comenzar a hacerse evidente el desliza-
miento de bordes de granos (B. de G.) en muestras policristalinas, o bien por-
que a esa temperatura los puntos de anclaje de las dislocaciones, o las atmés-
feras de impurezas, comienzan a gozar de una movilidad tal que les permite mi-

grar con las dislocaciones, etc.

De acuerdo a esta convencion, el rango de A.T., por ejemplo, para el Nb, ba
rreria tomE*"raturas entre 1075 K y 2688 K, en tanto que al Zr le corresponde-
ria el entorno (851 K - 2128 K). En este ultimo caso, como el Zr (o su alea-
cion Zircaloy-4), exhibe una transformacién de fase al estado sé6lido, surge
una duda con respecto a la temperatura Tp que debe seleccionarse para definir
el_rango de A.T. Algunos autores utilizan para la fase alfa de metales que
:»lron cambios do laso on o] estado sé6lido,, ol ontorno (0,4 TF I-0. - Tai'r%/('x?—
fa) donde Tf by = es la temperatura hipotética a la que fundiria la fase de me-
fior temperatura, y Ta”fa/ieta 0S temperatura de cambio de fase. En el” ca-
so del Zr, donde Tp = 1858 K /1/ y Taifa/5eta = K, el rango a consi-
derar seria (740 K - 1135 K).

Fn realidad, los distintos metales so ubicaran de acuerdo a sus caracteris-
1 j<ris |=u ljrularos, apartandose muclio o j;»oc do los entornos citados* Justa-
mente, corresponde a trabajos como el que presentamos, aportar informacién so-

bre las temperaturas, a las que mecanismos tipicos de A.T., comienzan a hacer-

se operativos.

Nuestro rango de temperaturas estudiado, barre el entorno (293 K - 113 K),

rango on el que queda incluido el entorno (0,4 Tp - Ta]_fasbeta) dek Zre *

1. Informacidn experimental existente
w o m
1.1. Picos de F.Il. debidos a fenémenos disipativos que ocurren en los

cristales
%

Debido al enfoque dado al presente trabajo, donde el grueso de los experi-
mentos realizados se interpreta, en los capitulos V y VI, en términos de mcSe-
jos confinados a los B. de G., esta aeccion-1.1., no pretendé const&}uir‘uﬁg
revision corpleta. S6lo se mencionaran aquellos trabajos donde Ios-experimen
tactores sugieren que los picps,- puedenAtribuirse antes bion a modelos confina
ctos a los cristales, que a modelos confinados a los U. do G. “Upa ligera men-

cion a los modelos citados en primer termino se hace en esta misma séccion, en



tanto que la revision de todo lo atinente a los B. de G. se hace en forma com-

pleta en las secciones 2. y 3.

fr
1
Iin el caso de mecanismos de F.1. de A.T. confinados a los granos, las fuen-
uS . _ _ _ o -
tes principales de amortiguamiento son: -las disposicioneS cooperativas de

grupos de dislocaciones (apilamientos o sub-bordes de granos),
-el trepado de dislocaciones en la
red o on mallas de dislocaciones, y

- Li iritoi accion di s lotxieion-defectos

puntuales a altas temperaturas /2/.

Smith y Leak /3,4/ sugirieron que podia haber tres contribuciones para dar
lugar a los picos de F.l. denominados de B. de G.: -una aneléastica (su pre-
sencia estaria justificada por la dependencia con la frecuencia de los picos
y porque el tiempo de relajamiento obedeceria a una distribucién normal loga-
ritmica), a la que debia corresponder una entalpia de activacién igual a lade
"autodifusion en la red y una dependencia de la F.I. con la amplitud,

-una debida a dislocacio-
nes de los bordes, a la que debia corresponder una entalpia de activacion

igual a la de difusidén en los bordes,
-una debida a dislocacio-

nes de la red, cuya frecuencia de movimiento seguiria una Jey del tipo:
f oc Gap - C AM _ Vv <_CT)/ kKT

donde: & H1 seria la energia de Peierls en metales puros o la energia de
ligadura dislocacién-soluto en aleaciones, v (v 0~ )seria un trabajo mecani-

co realizado p)v, las tensiones externas.

0 , Esta ultima contribucién podia explicar la dependencia con la amplitud, de

piiFs y fondos de F.l. medidos en Mg y en Al, presentados en /3/ y /4/.

Los rangosfde amplitud de deformacidn para cada fuente de F.l. serian:
£. < 10 ~ para la componente aneldstica, £ < 4 x 10 ~ para la componente
. defendiente de la amplitud relacionada con dislocaciones de los bordes (el va-
, lor de saturacién indicaria que todas las fuentes posibles estan operando), y
8 éE el rango de 10_5 y_ZI;4 p%ra la 59mponente dependiente con la amplitud,
. asociada a dislocaciones de los granos-~la nucleacién de estas dislocaciones,
antes de moverse hacia los granos, podria localizarse en las salientes de los
B. de ft).
y
Kiviere gt gi. /y midieron la influencia de la amplitud de vibraciéon (0,1
a 10 Hz), sobre los picos de F.1. de A.T., tn Ag policristalina. Debido a
que, segun los autores, los”™picos exhibian»dependencia con la amplitud, una

explicacion en base a dislocaciones de la red, debia"” imponerse sobre una en ba
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se al B. de G. La misma se hizo en términos de trepado por difusiéon de vacan-
cias. En el pico de mas baja temperatura (-~ 0,4 T) , la difusidén seriaenel nd
deo de las dislocaciones y la entalpia estaria alrededor de 0,5 A hAD (donde

A es la entalpia de autodifusion en volumen). En el pico de mas alta ten

peratura ( 0/7 Tp) , la difusién sena en volumen y la entalpia, directamente

AH .

AD

Ritchie y Sprungmann /6,7/ midieron F.1. en Zr policristalino y en monocris-
tales. El detalle de estos trabajos se hace en la revision de trabajos previos
sobre Zr y sus aleaciones (CAP 111). Para esta seccidn convendria apuntar que

estos autores atribuyeron el pico tipico de B. de G. en Zr (denominado por los
mismos como P2), a un fendmeno que involucraria el movimiento de dislocaciones

de los cristales, controlado por la redistribucién transversal, en el ndcleo de

las dislocaciones, de atomos de oxigeno. Por descomposiciéon grafica obtuvie-
ron cinco picos (Pg a P*). En el monocristal también observarian dicho pico
P2, si bien muy disminuido. Otro de los picos, denominado por los autores co-

mo P", seria generado también por el movimiento de dislocaciones, controlado
por redistribuciéon de oxigeno en el nucleo de las mismas, en este caso en forma
longitudinal. Ritchie y Sprungmann relacionaron P y P2 con el modelo de
Winkler-Gniewek para distribucidon de impurezas en dislocaciones. Segun este
modelo, las tensiones resueltas en el plano de deslizamiento, curvan los arcos
de dislocacién bajo la accién de una fuerza por unidad de longitud, F =0-bhb.
Esta curvatura origina tensiones de linea T’ en cada arco, las que provocan una
fuerza nota, F, robre la impureza anclante. F se descompone en una fuerza H
transversal, que dara lugar a la redistribucién para P2, y en una longitudinal,
que dara lugar a la redistribucion para P/ En principio la fuerza longitudi-
nal no deberia dar lugar a F.l., pues por efecto de la tension vibratoria exter:
na, tiende a acumular los puntos de anclaje en una misma direccion (la tenden-
cia es la de acortar los arcos mas cortos), cualquiera sea el signo de dicha
tension, en lugar de hacer oscilar el defecto alrededor de cierta posiciéon de
equilibrio. Se sugiere en /6/, que las fuerzas restauradoras necesarias pue-
den tener dos origenes: una fuerza proveniente de la entropia de la configu-
racion, que se opone a distribuciones en las que los puntos de anclaje sean a-
montonados en los extremos de los arcos, dentro de las mallas, y una fuerza
proveniente de una descripcion mas real, donde habria numerosos anclantes en
cada arco, cuyas mutuas interacciones podrian originar tal fuerza.” Tanto pa-
ra la redistribucién transversal, cano para la longitudinal, se requiere una
tensidn éritica similar a la necesaria para provocar desanclaje (citada en el
modelo de Granato-Lucke en el CAP 111). En el caso de desanclaje se produce
un repentino aumento en la longitud del arco, en cambio en estos casos, apare-
ce un tiempo de relajacién, muy dependiente_%gg la temperatura, que se asocia
a los saltos o difusion de los defectos. Q y C , para el caso de redis-
tribucion longitudinal, dependen expresamente de la tension aplicada o lo que
es igual, de la amplitud de deformacion. Para el caso de redistribucioén

transversal esa dependencia es indirecta, pues depende de la posicion longitu-
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dinal del punto de anclaje, la que puede ser modificada por la difusion longitu-

dinal.

Riviere et al. /8/ midieron el espectro de F.1. de A.T. en policristales y mo
nocristales de cuatro metales fcc. El espectro exhibia picos aun para deformacio-
nes tan bajas como 2,5 x 10_7. Para mayores deformaciones, la F.l. resultaba depen
diente con la amplitud. En el rango 0,4 Tr a 0,5 TF observaron un pico con una en
talpia de activacion de alrededor de 97 kJ/mol. Este pico desaparecia para recoci-
dos de alta temperatura y aparecia un nuevo pico en el rango 0,6 Tr a 0,7 Tr aso-
ciado a una entalpia mas elevada (de hasta 251 kJ/mol). La explicacidon de estos pi
eos debia hacerse en base a modelos de dislocaciones de los granos, segun los auto
res, ya que policristales y monocristales exhibian un espectro similar en cuanto a
temperaturas y frecuencias de picos. La geometria del arreglo de dislocaciones era
el factor de mayor importancia, en tanto que los B. de G., si tenian alguna influen

cia, se manifestaban por su interaccidon con dislocaciones de la red.

De acuerdo a Riviere et al., cuando la interaccién entre las dislocaciones era
fuerte, como en el caso de dislocaciones pertenecientes a celdas ocasionadas por
trabajados en frio previos, no se detectaban picos de F.l.. las dislocaciones de
las paredes de poligonizacion, podian sufrir desplazamientos largos y lentos me-
diante mecanismos de difusidon. Esto ocasionaba los picos de mayor temperatura. Los
picos a 0,4 Tr o 0,5 Tr correspondian a dislocaciones pertenecientes a fragmentos
de celdas, parcialmente destruidas durante recocidos a temperaturas intermedias.
En*metales como el Al ,de alta energia de falla de apilamiento, en los que el trepado
ocurre facilmente, la destruccidn de las celdas (que se debe principalmente a tre-
pado, en cualquier tipo de metal), era completa, y el pico de baja temperatura de-
saparecia rapidamente. En los metales como la Ag, de baja energia de falla de api-
lamiento, se requerian altas temperaturas de recocido para hacer desaparecer el pi

Co.

EsnouT y Fantozzi /9/ estudiaron el pico, atribuido en la literatura a B. deG.,
que apufieo a una teilip&rat.ura de alrededor de 0,5 T en {xxlicristal.es de Al y My.
El pico presentaba dependencia con la amplitud. Los resultados acordaban con un mo
délo de deslizamiento de dislocaciones, controlado por trepado de "jogs" (escalo-
nes en la linca de una dislocacidon que sitiuan a ésta en distintos planos de desli-
zamiento) y difusion de vacancias a lo largo de las dislocaciones (Fig-2.1.). De
acuerdo a ese modelo, el arco de dislocacion anclado en A y en B, y circunstancial
mente en el joq c, salta de la posicion™ a la 3 bajo el efecto de la tensidn ex-
terna (T , y durante su movimiento emite o absorbe una vacancia V. Para valores ba-
jJosde M( (7~ab.L a, b y L estan definidos en la Fig. 2.1. y AHd es la

entalpia de difusién a lo largo del nucleo) el modelo predice un valor de F.l.:

el T . 2 2.1



donde: -A es la densidad de dislocaciones en la red,

L =

es la distancia entre el anclante fuerte y el débil,

—>

G es el moédulo de corte,
es la frecuencia de Debye,
b es el vector de Burgers,

cu , ky T, corresponden a su definicién usual.

Para valores altos de 0 (ClTab L > k T), el pico se correria a bajas

temperaturas, y la entalpia de activacion seria:
E = AHD - <TablL

l,a energia de la dislocacion antes del salto, W(l), diferird de la energia
después dol salto, W(3), si no hay aplicada ninguna tensidn, proporcionalmento
a lo que se incremente la longitud de la dislocacién, o sea en G b /L (curva a
de la Fig.2.1. B). Para observar una relajacion importante las dos posicio-
nes deben poseer energias muy proximas, por lo que sin tension externa la F.I.
debe ser pequeiia. Con el aumento de 0", decrece W(3). Las posiciones 1y
3 se hacen energéiicamente equivalentes cuando {?é b f? a G bA/L, -aumentando
la F.I. Finalmente, existe un limite para el desplazamiento del jog, pasado

el cual el comportamiento de la dislocacion sera elastico y la F.l. decrecera.

Recientemente Bonetti et al. /10/ midieron F.1. de A.T. en Al recristaliza-
do con diferentes tamafios de grano, y Al deformado, observando tres picos K,
K y HT, con una entalpia de activacion de 120, 159 y 241 kJ/mol, respectiva-
mente, y un factor pre-exponencial de 107, 10716 y 10719 seg, respectivamen-
te. La altura de los picos K, dependia del tamafio de grano en forma inversa.
Los picos K se ubicaban en el rango de temperatura, donde Ke observara por
vez primera un pico atribuido a B. de G. /11/. Los autores relacionaron los
picos K con fendmenos en los que participaban dislocaciones de los granos, pe-
ro que podian no obstante producir un deslizamiento '"aparente'" del B. de G., y
al pico HT, con dislocaciones de los B. de G., que producian un deslizamiento
intrinseco de los bordes. El deslizamiento "aparente', estaria dado por la
posibilidad de que una marca hecha en dos granos, sufra un escalén como el que
ocurre ante deslizamiento de granos, pero debido, en cambio, al apilamiento de

dislocaciones en el borde y a sucesivos trepados de las dislocaciones situadas

a la cabeza del apilamiento.

1.2. Picos de F.l. debidos a fenomenos disipativos que ocurren en los

Bordes de Grano
1.2.1. Picos en metales puros

El primer trabajo donde se asocia un maximo de F.l., con fendmenos de reia-
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jJamiento producidos en el B. de G. fue el de Ke 711/, en 1947. utilizando

un péndulo de torsion directo, que lleva su nombre, observé un pico de F.l. en
aluminio policristalino alrededor de los 560 K a 0,8 Hz. Dicho pico estaba
ausente en monocristales. A partir de este trabajo se han hecho experimentos
similares, reportando picos de F.l. debida a B. de G. en numerosos metales y
aleaciones, si bien el grueso de las observaciones se refiere a metales cubi-
COS. Dichos experimentos se han detallado en revisiones sobre el tema de la
actividad, en general, en B. de G., como las de Conrad /13/, Stevens /14/ y
Cleiter y Chalmers /15/, o bien en recopilaciones sobre F.1. de diferentes

origenes como la de Nowick y Berry /16/.

En algunos metales, con elevado grado de pureza, se han observado tres pi-
cos de F.l. que se han asociado a relajacion de B. de G. /15/. Ellos son el
pico "ortodoxo” o LTP (low-temperature peak), el ITP (intermediate-
temperature peak) y el HTP (high-temperature peak), y aparecerian aproximada-
mente a (0,3-0,49 T , 0,5T 'y 0,8 T(, respectivamente. Por ejemplo, pa
ra ol cai,o do Cu, a un.i frecuencia do 2,5 IV, dichos picos ocurren a unos
550 K, 820 K y 970 K respectivamente.

Las caracteristicas generales del pico ortodoxo para Al, sefaladas por Ke
/11/ eran:

- La altura del pico, y por lo tanto la intensidad de relajamiento,
resultaba independiente del tamafio de grano (T. de G.), excepto para T. de G.

comparables con las dimensiones del espécimen, o0 monocristales.

Se media una intensidad de relajamiento muy elevada ( = 0,5).

El tiempo de relajacion, C , era proporcional al T. de G.

Al menos en el caso del aluminio, la entalpia de activacion era
muy proxima a la entalpia de autodifusion.

- Para un valor extrapolado de “C , la viscosidad efectiva del B.
de G. a la temperatura de fusidén, coincidia con la viscosidad del Al liquido
J dicha knijt N lira. Dicha viscosidad dol U. do G., definida en /11/, se de-
talla en la ec.(2.8), de la seccidon 3.1. Comportamientos idénticos fueron en

contractos por Ké en latéon alfa /12/ y en Fe alfa.

Para metales en general, el pico LTP aparecia normalmente cono un pico "an-
cho”™ debido a la existencia de un espectro de valores de ~ . E n algunos me
tales se observaba, como en el caso de Ke, independencia entre F.I. y T. de G.
Sin embargo, algunos autores cono Bungardt y Preisendanz /17/ (ver en detalle
en CAP 111), reportaron una dependencia de la F.l1. proporcional a la reciproca
del T. de G.

El pico 1JIP parecia observarse cuando algunos B. de G. se extendian a lo lar
go de la seccion transversal del espécimen, y se desarrollaba completamente pa
ra estructuras tipo "bambi(". La primera condicién puede alcanzarse en casode

producirse segunda recristalizacion.
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El pico ITP parecia correlacionarse con la presencia de maclas de recocido,

existiendo una proporcionalidad entre la altura y la densidad de maclas.

1.2.2. Picos en aleaciones. Efecto de soluto sustitucional

e intersticial, y de precipitados.

La adicidén de soluto sustitucional, produce dos efectos sobre el pico ori-
ginal B. de G. Aparece un nuevo pico, denominado *‘pico de soluto™, general-
mente a mayores temperaturas que el piao original, o "pico del solvente'. En
realidad, el'pico del soluto” puede aparecer a mas bajas, o mas altas tempera-
turas, dependiendo de que el coeficiente de viscosidad asociado al deslizamien
to del B. de G. en la region del solvente puro, sea mayor o menor, respectiva-
mente, que el coeficiente de viscosidad en la regiéon del solvente con soluto
/18/. El segundo efecto, es el de afectar la altura y posicion del pico del
solvente. Ambos picos son atribuidos a relajamiento en el B. de G., y exis-
ten numerosos ejemplos on la literatura sobre estos pares de picos, como el de
Koberts y Barrand /19/ en aleaciones Cu-Ni, el de Szenes /20/ en Al-Mg-Si, y
el de Mosher y Raj /21/ en Cu-Ge y en Cu-Si. De estos casos, so6lo en el de
Szenes se verificaria que el pico del soluto aparece a mas baja temperatura.
Al presente, no ha podido aun atribuirse la ubicacidén del pico del soluto a
una correlacion simple (como la diferencia de volumenes atémicos, o una dife-

rencia en la configuracion electronica, etc.).

El pico del solventedecrece, y en algunos casos puede ser totalmente elimina
do, para concentraciones suficientemente altas de impurezas. En la mayoria
de las aleaciones, laenergia de activacion y la temperatura del maximo del pi-
co del solvente, aumentan con el contenido de soluto /15/. Nuevamente en es-
te caso, un criterio basado en la diferencia de radios atdmicos, entre los &to
mos del solvente y los atomos del soluto, o un criterio basado en los electro-
nes de unos y otros, no basta para explicar todos los casos. La correlacion
entre el amortiguamiento de B. de G. y la segregacion de atomos de soluto en
dichos B. de G., ha sido comprobada en numerosos experimentos con diferentes
aleaciones. Por ejemplo, con la aleacién Ti-V, y mediante recocidos a dife-
rentes temperaturas (1073 K, 973 K, 923 K y nuevamente 1073 K), se encontro
que todos los efectos referidos al pico del soluto eran reversibles, lo cual
da fuerte soporte al concepto de la existencia de una segregacion de equili-
brio de atomos de soluto en los B. de G. /15/. En esta misma referencia y
en /16/, se recopilan los experimentos referidos a soluciones intersticiales
y a la presencia de precipitados. Segun sea el material base, la adicion de
intersticiales no produce un segundo pico separado, sino que influencia el pi
co del solvente. Sin embargo, en el caso del Ti con 0, el pico observado
a mas bajas temperaturas que la posicion del pico presente en Ti, podria ser
interpretado como el pico del soluto debido a los atomos de oxigeno. El pi-

co del solvente seria eliminado aln para escaso contenido de soluto.
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Los precipitados o particulas de segunda fase, influyen sobre el pico de F.I.
de B. de G. El hecho conocido, de que dichas particulas precipiten preferen-
cialmente en los B. de G., bloquea el deslizamiento y reduce la altura de los
picos. Em algunos trabajos como el de Mosher y Rnj /21./, ol calentamiento de
ciertas aleaciones (Cu-Si o Cu-Ge) en una mezcla en polvo de alimina, O6xido cu
proso y cobre, producia la precipitacion de Oxidos en los B. de G. (Si_ o]
Ge_02). Estos precipitados hacian aparecer un tercer pico, a mas altas tem-
peraturas aun, que la del pico del soluto, mientras que se reducian o desapare
cian el pico del solvente y el pico del soluto. Ese corrimiento a mas alta
temperatura indicaba un decrecimiento en la velocidad de deslizamiento. El
tiempo de relajamiento variaba, de acuerdo a los experimentos, fuertemente con
el tamafto de particulas (proporcionalidad directa), con la distancia entre pat
ticulas (proporcionalidad inversa) y con el T. de G. (proporcionalidad direc-
Q) . La entalpia de activacién de la relajacion del B. de G. con precipita-
dos era similar a la de difusién en los bordes para el Cu, lo que indicaba que
el proceso de deslizamiento era controlado por acomodacién elastica difusiva
del Cu alrededor de las particulas. Mas recientemente, Mori et al. 722/, mi-
dieron en Cu-Si C2, detectando dos picos. Uno a cierta temperatura (— 460 K;
1,9 liz; 125 kJ/mol.), atribuido a relajacién del B. de G. bloqueado por parti-
culas, y uno a mas alta temperatura (~ 660 K; 1,8 Hz; 164 kJ/mol), atribuido
a la presencia de precipitados en la matriz de Cu, y controlado por la difusion
de atomos de cobre en la interfase entre el Cu y el Si 0. El pico de mas ba
Ja temperatura ocurria en el rango del pico usual de B. de G. reportado por
otros autores para cobre, y su altura era un tercio de la del pico de mas alta
temperatura. Un pico ubicado a la misma frecuencia y temperatura que el pico
de mas alta temperatura en policristales, con una energia de activacion simi-
lar, pero de altura cinco veces menor, fue medido también en monocristales de
Cu - Si O™,

1.3. Fondo de F.1. de alta temperatura
En el rango de A.T. los picos de F.l. aparecen montados sobre un fondo de
F.ldenominado 'de alta temperatura', que crece monétonamente con T. El estu

dio de dichos picos hace necesario otorgar alguna expresion a ese fondo, para
obtener Q 1 corregido cano Q_1 total menos Q~~ (0o F.l1. debida al fondo de A.T.).
Generalmente Q}} es mucho menor, para cada té%peratura, en monocristales o en
especimenes con grano grueso, aumenta en probetas deformadas y se reduce ante

recocidos.

La expresion asumida para el fondo, en numerosos trabajos de la literatura

QF = A e“li\#b ¢2)

es:
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donde: A depende del material y no de T.

AHp es una cierta entalpia de activacion.

tZOuclJL
grafico usual de F.l., en un grafico semilogaritmico: 1In Q total versus 1/T,

La operacion que se realiza es la de disponer los puntos (Q_ , 1) del
_1

donde T debe ser la temperatura absoluta. En este grafico se fuer/a el pasa-
Jje de una recta por los puntos de mayor temperatura, del o los picos presentes,
y por los puntos de bajas temperaturas, inferiores a la de esos picos. Larec
ta que corresponde a la ec.(2.2.), permite obtener asi A Hp de su pendiente
( A Hp/K). A Hp es denominada entalpia "aparente'" de activacion del fondo,
y resulta usualmente tres o cuatro veces inferior a la entalpia de activacion

de los picos de F.1. de B. de G., que aparecen montados sobre q g—.

Otra expresion empirica empleada en la literatura es:

4 - AHP
Q” - -ful e kT Q.3
F T
donde: AN depende del material y no de T.

La dependencia de QE% con & no ha sido investigada en gran detalle.
Existe ambigiedad en el caracter anelastico o viscoelastico del fondo /16/, a-

ceptado que exhiba un comportamiento lineal.

Algunos experimentos de recuperacion de creep o efecto post-elastico, mostra
ron una recuperacion practicamente total luego de la renovacion de la tensiodn,
lo quo en estos casos sefialaria la presencia de un mecanismo anelastico. Una
explicacion del fondo en términos puramente anelasticos requeriria un espectro

extendido de C , mondétonamente crecientes, y sin limite detectable.

Ritchie y Sprungmann /6/ midieron por decaimiento libre la dependencia del
fondo de F.I. con la amplitud, en monocristales y policristales de Zr alfa, en-
contrando curvas que muestran una fuerte dependencia en el caso de policrista-

les, y una dependencia leve en el caso de monocristales.

Pines y Karmazin /30/ midieron el fondo de F.l. en diez metales puros, y apljL
caron la expresion derivada por Schoeck et al. (ec.(2.27), seccidon 4.) obtenien
do valores de n entre 0,17 y 0,38, y valores de A Hq (entalpia real) muy proxi-
mos, entodos los casos, a la entalpia de autodifusion. Para distintas aleacio-
nes de Al, obtuvieron valores muy diferentes de A H y n, pero practicamente la
misma entalpia A Hg. Segun los autores, la relaciéon entre AHg y A H”™, iIn-
dicaria la presencia de un proceso de trepado en la construccion del fondo.
Dentro del rango 5x 10 6 a 4 x 10 5 de amplitudes utilizado, la F.l1. permane-
cia practicamente constante (debe sefialarse que las mediciones en /30/ fueron he

chas por decaimiento libre y no se especificd la condiciéon c¢ = AQ/An, por lo
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que la aseveracion anterior es dudosa en virtud de lo que se discutidé en la sec
cion 5.2, del CAP I, respecto a la distorsion que sufre Q 1 medida por inhcmoge
neidad de tensiones en decaimiento libre. En otras palabras, una dependencia
“practicamente' constante, pero monolLona creciente, puede corresponder a una

fuerte dependencia do la F.l. intrinseca con £ ).

Ritchie y Sprungmann /6/ también aplicaron la ec.(2.27) al fondo de Zr, obte
niendo n = 0,25 y A Hq = 3,30 e.v.(318 kJ/mol) para policristales, y
n=20,33; y ~Ho = 3,16 e.v. (305 kJ/mol) para monocristales. Dado que en
trabajos previos /29,30/, AHg se asociaba a la entalpia de autodifusion en vo

lumen, sugirieron que los valores arriba citados correspondian a la autodifu-

sion para el Zr.

2. Modelos representativos de un B. de G.

Un B. de G. es la regiodn entre dos granos o cristales pertenecientes a un po
licristal, que estan en contacto, y que difieren s6lo en su orientacion. El
término "en contacto', significa que existen entre ambos cristales, fuerzas del

mismo orden a las que actlan entre atomos dentro de cada grano.

Gleiter y Chalmers /15/ desarrollaron un modelo de B. de G. en metales, basa
do en resultados experimentales obtenidos con metales fcc, que en principio po-
dria ser valido para otras estructuras. Se trata de un unico modelo, el cual,
sin embargo, puede ser descripto de varios modos posibles. La primera posibi-
lidad para poner en contacto dos cristales se puede estudiar mediante dos redes
cubicas simples planas. Las mismas se pueden arrimar de una manera especial,
como en la Fig.2.2a, o de una manera general, cano en la Fig.2.2b. Si se iIns-
cribe un circulo dentro de cada cuadrado se obtiene una representacion de esfe-
ras rigidas. En el primer caso (Fig-2.2.a), se registra un mayor numero de
atonos en contacto, o0 sea una coordinacidon entre los atanos de uno de los cris-
tales con ciertos atanos del otro. tos evidencias experimentales, muestran
que el simple concepto de contacto rigido, no es suficiente para describir a un
B. de G. Por un lado, en algunos casos, la tension de rotura de una muestra
policristalina metalica, exhibe un valor al menos igual a un cuarto de
la tensidon de rotura de un cristal Unico. Por ello la tensidén de rotura del
B. de G. deberia ser al menos un cuarto de la tedrica. Por otro lado, cuando
se mide la energia libre del borde, se hallan valores mucho menores que los es-
perables segun las configuraciones posibles del tipo de la Fig.2.2b (la energia
de B. de G., definida como energia libre por unidad de area de B. de G., se aso
cia a los desplazamientos de los atanos en la regién del borde. La energia de
esos atomos es mayor que la que les corresponderia si formasen parte de la red
no perturbada de los cristales adyacentes, ya que este arreglo seria el de me-
nor energia posible). El B. de G. deberia presentar relaciones especiales co-

mo las de la Fig.2.2a, para explicar ambos hechos, o de otra manera, deberia



considerarse ccmo pueden los atanos ajustar sus posiciones de manera de incre-
mentar la resistencia y disminuir la energia de los bordes. Existen dos mane
ras para lograr ese objetivo: una hookeana, en el sentido que se introducen
deformaciones que mantienen esencialmente inalterado el nimero de vecinos (pri
meros vecinos, segundos, etc.), y una en la que el alejamiento de ciertos ato-
mos de sus posiciones de equilibrio cambia la configuraciéon de vecinos. Esta
nueva disposicion conduce a pensar a su vez, en dos posibilidades: segun una
de ellas se podria estar en presencia de un conjunto de atanos que se comporte
como un Ifquido; segun otra, solo unos pocos atanos deberian apartarse de sus
posiciones rigidas para lograr un mejor ajuste en el B. de G. La posibilidad
de un comportamiento cano liquido puede desecharse con numerosos argumentos.
Por ejemplo, no parece ser posible, que los atanos del B. de G. formen una es-
tructura que no sea influenciada en absoluto por los cristales vecinos. Ade-
mads, en tal caso, la difusidn deberia ser isotrépica, cuando experimentalmente
se ha probado que la difusidon depende fuertemente del angulo de desajuste entre
ambos cristales. Para lograr un mejor ajuste, moviendo unos pocos atanos, se
parte de la base que dos estructuras pueden dar lugar a numerosas ''superredes"
de coincidencia, cano por ejemplo la sefialada en la Fig.-2.3. Los circulos ne
gros indican los nodos de la red de coincidencia, entre dos redes cibicas cu-
yos ejes < 100 > forman un angulo de desajuste de 38°. El B. de G. posee asi
una periodicidad AB en su plano, consistente en una red bidimensional regular
que pertenece a ambos granos. La energia de este borde puede minimizarse en
dos etapas: una consistente en una traslacién rigida, para minimizar la in-
teraccion entre pares dentro de cada segmento, segun la bisectriz del angulo,
y una etapa consistente en una relajacion de distintos atanos, bajo la accidn
de la fuerza que actla sobre ellos, hasta minimizar nuevamente la suma de los
distintos pares, asumiendo que la energia total es la suma de todas las enej:
gias de interaccion (correspondientes a fuerzascentrales). Este proceder da
lugar a un borde simétrico, con segmentos idénticos que se repiten en "coinci
dencia. ElI término "coincidencia”™ alude mas al origen de este borde (donde
se partio de un parametro de coincidencia que se mantuvo aun en la traslacidn

rigida), que a la existencia de posiciones o0 sitios de coincidencia reales.

Cuando el numero de atonos por escalén (o segmento AB) , excede a los diez
(aproximadamente), el B. de G. queda mejor explicado mediante dislocaciones cu

yos planos extras se insertan a lo largo del borde (Fig-2.4.).

Los B. de G. de bajo angulo (entre 0o y unos 20°) consisten entonces en un
arreglo de dislocaciones claramente resueltas y distinguibles. Cuando el an-
gulo aumenta, o el numero de atanos por escaldn baja de diez, las dislocacio-

nes pierden su identidad debido a la cercania de unas y otras.

Habra B. de G. que se acerquen mucho a lo descripto hasta aqui y se dira
que estan en coincidencia o "cerca de la coincidencia™, y en cambio habra otros

mas alejados de esa condicidén del tipo de la Fig.2.2b. La movilidad del B. de
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G., la influencia de solutos en el B. de G., etc., seran diferentes en ambos ca
nos. los U. e C. que exhiben coincidencia, poseen mas Ixaja energia, mayor 1o

vilidad, y su movilidad es menos afectada por solutos.

En un B. de G. como el hasta aqui cescripto, cabe esperar algunas imperfec-
ciones que aparten las estructuras de una cristalinidad perfecta. Ellas son
esencialmente tres: vacancias (el exceso de vacancias de los granos lograria
un descenso de su energia migrando a los B. de G.; en los misinos, el exceso res
pecto a una concentracién de equilibrio, daria lugar a huecos o voids; las va-
cancias se moverian en el B. de G. por procesos difusivos); solutos (sustitucio
nales o intersticiales, de comportamiento similar a los solutos de la red), y
"desajustes' (este término se aplica a imperfecciones del B. de G. que poseen
algunas de las caracteristicas de una dislocacion). Dos tipos de desajustes
se pueden preveer, dependiendo de la longitud de los segmentos periédicos. En
un caso, varia la longitud entre segmentos sucesivos, pero el numero de &atonos
por escaldn, o segmento, es el mismo en ambos cristales. En otro caso, el de-
sajuste surge de que el numero de atanos por escaldn, es distinto en un cristal
respecto del otro. Debido a estos desajustes, dentro de cada segmento, hay una
region donde el ajuste es relativamente bueno y una donde es pobre. Esta des-
cripcion coincide con la de los primeros modelos de B. de G. de alto angulo, des
cripto cono islas de buen y mal ajuste presentado inicialmente por Mott y desa-
rrollado por Gifkins /23/. También, dentro de los segmentos, se registra la
existencia de zonas de baja densidad de atanos, respecto a las regiones normales
de cada grano. Esto coincide con el concepto de que, en los B. de G., se re-
gistraria una alta concentraciéon de vacancias condensadas en una estructura sis

tematica.

El modelo presentado hasta aqui, admite ser descripto mediante dislocaciones
siempre que, cono ya se dijo, el angulo entre direcciones principales idénti-
cas de los cristales sea bajo. Las dislocaciones pueden distinguirse debido a
que existe entre ellas cristal "normal™. Sin embargo, si el angulo es alto, la
descripcion mediante dislocaciones se hace dudosa, por cuanto el campo de defor;
maciones de una dislocacidn se conoce, s6lo si la misma esta rodeada por cris-
tal normal. En este caso, en cambio, habria una superposicidon de nucleos que
hace perder la identidad de las dislocaciones. No obstante, aun en los B. de

G. de alto angulo, es util definir la presencia de algunas dislocaciones que

realmente se originan. Es el caso de las zonas de desajuste por diferencia de
largo de los segmentos, cono los de la Fig.-2.5.(en la que se observan segmentos
de 4 y 5 atanos) , donde se han sefialado dos dislocaciones cuyo vector deBurgers
no es en general un vector de traslaciéon de la red, sino el correspondiente es-

paciado interplanar de altos indices.

El desarrollo del modelo de islas de buen ajuste, separadas por canales de
vacancias, hecho por Gifkins /23/, introduce el concepto de proyecciones 0 'pro

trusions™. El buen ajuste se lograria mediante deformaciones, en las posicio
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nes de distintos atomos, que se extenderian quizas a lo largo de 3 capas a cada
lado del borde. Las islas serian proyecciones o planos conteniendo direccio-
nes cristalograficas especificas, de forma tal que seria concebible un desliza-

miento a través de ellas. El diametro de las islas incluiria de 5 a 50 atonos.

Los diferentes modelos de la estructura de un B. de G., deben dar cuenta de
unos pocos pero importantes fendmenos que ocurren en los mismos. Ellos son:
- la difusion en el B. de G.
- la migracioén del B. de G.
- el deslizamiento del B. de G.
Respecto a la difusidén en metales, es generalmente aceptado que la misma proce-
de mas rapidamente a lo largo de los B. de G. que a través de la red perfecta
/15/. Existe una fuerte anisotropia de la difusion de B. de G. (definida como
el cociente entre la difusion paralela y la difusién perpendicular al eje del
borde) en funcidn del angulo entre cristales, 0 . La anisotropia es alta (7 a
15) para angulos bajos (15° a 20°) y tiende a 1 para angulos altos. La migra-
cion de un B. de G. se define como el desplazamiento del borde perpendicular a
su plano tangente. La velocidad de migracion depende de la orientacién de los
granos, de la tenperatura, de las iImpurezas, etc. Se caracteriza a la migra-
cion por la "movilidad” del B. de G., definida cano la velocidad de migracion
dividida la fuerza impulsora de la migracioén. El deslizamiento de B. de G. es
definido cono la traslacién relativa entre dos granos por un movimiento de cor-
te paralelo al borde comin. El deslizamiento de B. de G. se hace importante y
se convierte en un modo normal de deformacién de los metales, a temperaturas de
0,4 T o0 superiores. Stevens /14/ y Ashby /24/ han recopilado toda la litera-
tura dedicada al deslizamiento de B. de G. Ashby puntualiza la necesidad de
introducir conceptos atomisticos para poder explicar varios aspectos complica-
dos del deslizamiento en metales. Debido a que raramente los B. de G. sai pia
nos, ol deslizamiento s6lo es posible si se acomodan los topes impuestos al mo-
vimiento mediante salientes u ondulaciones. A bajas tensiones y temperatura
la acomodacion es elastica, y el deslizamiento se frena cuando las tensiones in
ternas, que aparecen en las salientes, balancean las tensiones externas. A ba
jJas tensiones y alta temperatura, la acomodacion seria por difusion (los atomos
migrarian de las zonas comprimidas a las traccionadas). A altas tensiones la
acomodacioéon es plastica. Las dislocaciones de los granos s’e mueven, por desH
zamiento o trepado, de manera tal de remover o suministrar atemos a las partes
del B. de G. que lo requieran (el deslizamiento resulte no lineal con las ten-
siones) . Las conclusiones del trabajo de Ashby /24/ sobre deslizamiento de B.

de G. son:
(@ Puede asociarse al B. de G. una viscosidad microscopica:

-9
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donde: a es el tamafio atomico, y es el coeficiente de difusién en el B.
de G. La ec.(2.4) se relaciona con el deslizamiento acompafiado de difusiodn
para poder trasladar los escalones o segmentos de periodicidad AB = ~ , unos
sobre otros.

@) Si en lugar de focalizar la atencion en el transporte continuo de atomos,
necesarios para preservar la estructura del B. de G., se supone un fendémeno dis
continuo basado en un movimiento apropiado de las dislocaciones en el plano del
B. de G. (estas dislocaciones poseerian vectores de Burgers, que son diferencia
0 suma de vectores de la red, de los dos granos o fases que se encuentran en el

borde), la viscosidad resulta:

; k T (2.5)
B " 8 aD,(PrA

donde j{B es la densidad lineal de dislocaciones en el borde y las demas va-
riables y constantes ya fueron definidas. Aunque la dislocacion se mueve en
deslizamiento puro, se comporta cano si sobre ella actuara una fuerza de arras-
tre viscosa. Su plano de deslizamiento es el B. de G. y su semiplano extra se

forma desde el borde y hacia uno de los cristales.

Cuando se aproxima al limite 1/A , la viscosidad dada en la ec.(2.5)dis
minuye hasta el valor dado por la ec.(2.4), la cual representa asi su limite
inferior. S6lo cuando la densidad de dislocaciones es alta y nada impide su
movimiento coinciden el modelo discontinuo y el continuo.
© En el caso de soluciones so6lidas, la segregacion de soluto en el B. de G.
tiende a hacer mas lento el deslizamiento, y hacer que la energia de activacion
aumente a la de difusiéon en volumen del soluto. En este caso aumenta al

valor:

IBr O 1 F— 2-6»

donde: DB es el coeficiente de difusién del soluto en la red,

n es el nimero total de atomos segregado por unidad de area del B. de

G.,

R es la proporcion de migracion - deslizamiento,

d es el espesor del B. de G.
En términos de dislocaciones de los bordes, se puede decir que una fuerza de
arrastre viscosa adicional, debida al soluto, se afiade a la implicita en la ec.
2.5). Cuando el segundo término de la ec.(2.6) es el dominante, el desliza-
miento es controlado por la difusidén en volumen del soluto. A velocidades al-
tas de deslizamiento, el borde puede desanclarse de su atmosfera de soluto, y
pasar a un deslizamiento controlado por la difusion (mas rapida) en los bordes.
(@) Cuando un B. de G. emite o absorbe vacancias, son en realidad dislocaciones
(de los tordos) que trepan, las fuentdn o los sumideros. listas dislocaciones

poseen un semiplano extra paralelo al B. de G.



68

3. Modelos para explicar la F.I. debida a fen6menos disipativos que ocurren

en los B. de G.
3.1. Modelo de Zener - Ke (deslizamiento del borde)

Zener /25/ propuso un modelo de relajamiento anelastico basado exclusivamen
te en el deslizamiento viscoso del B. de G. De acuerdo a la Fig.-2.6, la apli-
cacion de una tension externa, dard lugar a ciertas tensiones (T en el B. de G.
PQ, aplicadas en los cristales 1y 2. Se produce un deslizamiento entre los
bordes de cada cristal que da lugar a un corrimiento entre marcas, AX. A su
vez, el deslizamiento produce una distorsion en las esquinas y en los granos 3
y 4, que se opone al mismo. Si la tensidn externa no es demasiado alta, la
distorsion es puramente elastica y las tensiones opuestas crecen hasta alcanzar
el valor que iguala al de las externas. Esto detiene el deslizamiento, en tan

to que en la parte central del B. de G. la tension es relajada y cae a un va-

lor nulo. Al remover, o ir disminuyendo las tensiones externas, la distorsion
impone al B. de G. un proceso inverso de recuperacion. El deslizamiento, de
acuerdo a la temperatura, puede ocasionar un pico de F.I. La energia disipada

a través de la unidad de area de B. de G. puede escribirse oamo:

AE = (T A;*- @.n

A bajas temperaturas A x es despreciable porque la viscosidad del borde es
muy alta (la dependencia entre ™~ B y T, puede venir dada cono en la ec.(2.4),
a través de la dependencia del coeficiente de difusidén con T, que tipicamente
es una exponencial donde el exponente depende de (- 1/T)). Por el contrario,
a alias témporatwa.”j, la viscosidad os tan baja, que la tensidon de corte a lo
largo del B. de G. es relajada completamente para todo instante de tiempo. Asi,
aunque el segundo factor de la ec.(2.7) sea grande, el primero es despreciable.
A temperaturas intermedias existiran valores apreciables de (~ry Ax, y la di-

sipacion de energia (y por tanto Q 'S, seran apreciables.

En principio la magnitud del pico de F.l1. es independiente del T. de G. En
efecto, si se suponen granos cubicos, de tamafio L:
3 L es la superficie de B. de G. que aporta cada grano,

? -
3 |'/L3 = 3L 1 es el area de B. de G. por unidad de volumen.

El desplazamiento A X, en cada grano, se espera que sea proporcional al T.

de 6. (A x = KL).
Por lo tanto, segun la ec.(2.7):
AE = <« .(KL)

es la energia disipada por unidad de area, y
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AE tot = <KL) 3 L-" =K’cr

es la energia disipada por unidad de volumen.

Asi, la energia disipada resulta independiente del T. de G.

El coeficiente de viscosidad fue definido por Ke /11/ cano:

AH/WT
@ ~ Gd co e = C (2.8)
v(o)/d. L. L

donde: X, es el tiempo de relajacion,
v(0) es la velocidad de deslizamiento inicial, bajo una tensidn

inicialmento uniformo CT ,

G es el modulo no relajado,

A H es la entalpia del proceso de deslizamiento en el B. de G.,

d es el espesor del B. de G.,

L, ky T  fueron definidos precedentemente.

Ke también obtiene una expresion para la relaciéon entre médulos relajado vy

no relajado:

Gr /Gu =-1(7 + 5U)/(7-4U0 29
5
donde V es el médulo de Poisson.
Tomando = -3 resulta un Ag‘ =0,64 , cercano al valor experimental obte-

nido fxjr el mismo autor en Al (secciéon 1.2.1.)

De la ec.(2.8) surge que el modelo predice una relacion directa entre C vy
L. Esta dependencia, en general, no ha sido observada en los experimentos.
En cambio, en distintos metales, se ha detectado C c¢c< Ln con n entre 1,9y
2,0. El propio Ke, en posteriores trabajos, observé que L no se cumplia

en Al, para diferentes porcentajes de deformacidon seguidos do idénticos proce-

sos de recristalizacion.

La sugestion de Ke (seccion 1.2.1.), de que A H de deslizamiento podia ser
asociada a la entalpia de autodifusion, en general tampoco se cumple para los

distintos metales.

3.2. Modelo de Gifkins (migracién de proyecciones)

Gifkins /723/ en su modelo de islas, o de Mott modificado, utiliza elementos
que estarian presentes en losB. de G., apartandolos de la regularidad supuesta
fJjor Ko. Kilos serian salientes y proyocci«jik™;, <&k unos |0;j atxjmos do altu-
ra, que ante la aplicacidon de una tension ciclica migrarian en forma reversi-

ble a lo largo de unas pocas distancias atémicas, proveyendo el elemento visco
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so necesario para producir los picos de F.l. observados. EI mérito mayor del
modelo, seria el de introducir la posibilidad de que el tiempo de relajamiento
dependa del tamafio de las proyecciones o salientes, lo que permitiria explicar
el ancho de los picos. ElI modelo se aplicaria al caso del pico del solvente.
Para el pico del soluto (secci6on 1.2.2.), so requeriria migracion de] B. de G.
entre puntos bloqueantes. El bloqueo apareceria, cuando las impurezas segre-
gan alrededor de las islas, o sea en los "canales" que deben utilizarse para

el movimiento de las proyecciones, lo cual podria llegar a suprimir el picodel
solvente. De acuerdo a Gifkins, en este caso, la entalpia de activacioéon se-

ria 0,5. Mover un atono en los canales de vacancias, implica crear una

vacancia cerca de él y difundirlo en dicho canales, a lo que corresponden las

entalpias de creacion y movimiento, A Ik y A La difusion en los B. de
G. vendria entonces dada por:
AHC _ AH M
. KT~ N KT
0 = constante x O » 0

Pero en este caso particular de canales de vacancias, AH” es muy pequefo, Yy

(imi on general All, = 0,5 A H » resulta:
C _ AMao
~ 2 N1
Q g - constante x O

3.3. Modelo de Weinig - Machlin (deslizamiento y migracion del borde)

Este modelo, citado en /16/, permite explicar los picos del solvente y del
soluto. En el B. de G. no habria sélo deslizamiento sino también migracion.
Esta seria necesaria para superar salientes que existen en los B. de G. En
el metal puro la migracion seria facil por lo que la velocidad del proceso la
controlaria el deslizamiento, de modo que A H seria la energia de activa-
cion para deslizar. En el metal aleado la migracion se veria dificultada
por un efecto de arrastre de los atonos de soluto que se distribuyen preferen-
cialmente en los B. de G. La energia de activacion de migracion se elevaria
hasta valores cercanos a la energia de autodifusion y seria la migracion la
que controla en este caso la velocidad del proceso. La Fig. 2.7. muestra la
variacion hipotética de la entalpia de migraciéon A Hm con la concentracion,

y los valores de AH” (autodifusion) y A (deslizamiento).
Un modelo basado exclusivamente en la migracioéon del B. de G. bajo tensio-

nes ciclicas, propuesto por Leak, fue criticado por Nowick y Berry /16/ en el

sentido de que no explicitaba la existencia de una deformacion anelastica.

3.4. Modelo de Roberts - Barrand (dislocaciones en los B. de G.)
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El modelo 719/ se basa en una relacién empirica existente entre la intensidad
de relajacidon, y la energia de activacion del amortiguamiento de B. de G. A H,
con el ancho o separacidon de dislocaciones disociadas. Presupone la existen-
cia de dislocaciones parciales en los B. de G., con idénticos vectores de
Rurcjers o idénticas energias de falla de api lamiento, a las de las dislocacio-
nes de la red. La intensidad de relajamiento experimental, en funcidn del an

cho do’ definido como:

do = 0 a¢
24 Tt
donde: G es el médulo de corte,

a es el paréametro de red,

TT es la energia de falla de apilamiento,
da una relacion lineal para la mayoria de los metales del tipo A = A - B dQ
(Al, Ni, Cu, Au) y una iIndependencia de A ~ respecto a dQ para otros me-
tales (Au, AQ).- Una tendencia idéntica se obtiene graficando (A h/ AH™)

versus dQ, donde A se refiere, como es usual, a autodifusidon en la red.

En los metales con alto TT (bajo dQ), correspondientes a las regiones linea
les de los graficos mencionados, el amortiguamiento de B. de G. ocurriria por
una combinacién de trepado y movimiento de deslizamiento facil de las disloca-
ciones en el borde. Una tension aplicada ciclica, causaria que una disloca-
cion de borde pueda deslizar y trepar reversiblemente. El trepado seria con-
trolado por la difusidn de los defectos puntuales, desde o hacia la linea de
la dislocacion. (.-"uo esto proceso es térmicamente activado, es razonable su-
poner que la F.l. pasard por un maximo, a una temperatura en la cual el tiempo
de relajamiento, para saltos de vacancias, sea comparable con el periodo de la
vibraciéon. A h seria, para este proceso, la necesaria para trepado, es decir
A HN . En los metales con bajo Tf (alto dQ), el trepado, debido a que lasdis
locaciones estan muy separadas, seria energéticamente desfavorable. Conse-
cuentemente se asume, que en este caso, el proceso seria de deslizamiento fa-
cil reversible,Unicamente, lo que origina picos de menor altura, porque el nu
mero de dislocaciones y las distancias se reducen respecto al primer caso.

El deslizamiento de las dislocaciones extendidas, asuvez, estaria restringido
por obstaculos (grupos de uno o mas atomos). Asi, en metales de bajo TT ,
el deslizamiento estaria controlado por la difusién en el B. de G. Las dis-
tancias de movimiento se reducen, porque en general, una de las parciales de
la dislocacién extendida deslizara, pero la otra no podra hacerlo por no estar
adecuadamente orientada, y esto limitara el movimiento de la primera. Como

la energia disipada por unidad de longitud de dislocaciodny porcicloes:

a e a

y la distancia x que puede cubrir en medio periodo una dislocacién, que pue-

de trepar tanto como deslizar, serd mayor que la cubierta por aquellas restrin
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gidas al plano de deslizamiento, Ae y por tanto la F.l., seran mayores en el

primer caso.

El modelo podria explicar, en principio, aquellos experimentos donde se ob-

serva que A decrece con el tamafio de grano L, y aquellos en los que AJ’ es

independiente de L (seccién 1.2.1.). La energia disipada, en este caso de
dislocaciones, depende no so6lodel numero de dislocaciones, sino también de
la distancia a lo largo de la cual la dislocacidén se mueve. Al aumentar el

T. de G. se espera que el numero de dislocaciones en los B. de G. decrezca.

Si esto os cierto, es razonable suponer que A E, y por tanto A 0’ decrezcan,
ya que la distancia de deslizamiento facil no se ha incrementado. Por otro
lado es probable, que durante los recocidos de crecimiento de granos, ciertos
obstaculos puedan ser removidos (por ej. otras dislocaciones), con lo que la
distanciaaumentaria. Si los dos fendnenos mantienen la misma proporcioén po-

dria darse que A resulte independiente de L.

La explicacion a partir de este modelo, de los picos del solvente y del so-
luto, se basa en que las iImpurezas segregarian preferencialmente en las zonas
mas distorsionadas del B. de G., y debido a la fuerte ligadura entre impure-
zas y dislocaciones, impedirian el movimiento de éstas. La magnitud de dQ,
que en los metales puros determinaria el control de la velocidad del proceso,
no seria ahora importante porque el movimiento de las dislocaciones dependeria
do la difusion do la atmésfera de impurezas. El trepado se veria dificultado
porque el suministro de vacancias se reduce cuando los jogs se contaminan con
impurezas (el modelo depende de que realmente existan jogs en las dislocacio-
nes de los B. de G.). Entonces el pico del soluto obedeceria a deslizamien-
to facil de dislocaciones de los bordes, controlado por la difusién de impure-
zas. Cuando s6lo unos pocos ppn de soluto estan involucrados, algunos bordes
pueden estar completamente libres o "limpios'™, por lo que sus dislocaciones
contribuyen al pico del solvente. Cuando el porcentaje de iImpurezas crece,
se reduce el numero de bordes que aportan al pico del solvente, y aumenta el

numero de bordes que aportan al pico del soluto.

3.5. Modelo de Woirgard - de Pouquet (dislocaciones en los B. de G.)

Woirgard y de Fouquet /26/ propusieron un modelo basado en el movimiento
do dislocaciones inducido por tensiones, donde la fuerza eléstica necesaria
para la existencia de un maximo de F.l. se atribuye a la tensién de linea.
Tr>s puntos do anclaje pueden provenir do uniones entre dislocaciones del bor-
do y dislocaciones de l0 red, o bien doO iijnirexas. lo:; vectores de Hurgon-,
serian distintos do los vectores de traslacion de la red, y ol movimiento es-
taria limitado al plano del B. de G. Se considera, que para bajas tensiones,
no hay ni desanclaje ni creaciéon de nuevas dislocaciones. Se parte del caso

simple de un borde dispuesto segin la Fig.2.8., donde las tensiones aplicadas
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forman un angulo promedio de TC /4 con el plano del B. de G. Un borde no si-
métrico, estaria constituido por dos clases de dislocaciones, con vectores de
Burgers perpendiculares, siendo gt el angulo entre el vector de Burgcrs de
las dislocaciones tipo 1y el plano del B. de G. Las dislocaciones podrian
deslizar y trepar en el plano, y si dislocaciones de distinto tipo se encuen-
tran suficientemente cerca, la corriente de vacancias necesarias para el trepa

do, podria provenir principalmente de un intercambio entre ellas.

La intensidad de relajamiento resulta:

2
.10)

y el tiempo de relajamiento:

. - K -T'S J-_  sen2$ .11)
3@G SI Db d
donde:
JB es la densidad de dislocaciones del B. de G.,
2S es la distancia media entre anclantes,
/3 es una constante geométrica, tal que T" =73G b2 es la tensién de
linea, con b, vector de Burgers,
S¢ es el volumen correspondiente a cada vacancia,
@ es el espesor del borde,
1" es el espacio medio entre dislocaciones del borde, de diferente ti-
po,
Dg es el coeficiente de autodifusion intergranular.

A su vez:

AHb

D e = D,, e kT

Para un pico LTP, A H”, o entalpia de autodifusion intergranular, es proximo

a 0,5 A H™, y para un pico [ITP, AH”™ es proximo a A H .

3.6. Modelo de Ashmarin - Zhikhar - Shvedov (dislocaciones en el B.de

G-)

Ashmarin et al./27/ y Shvedov /28/, sugirieron un modelo para la relajacion
de B. de G. basado en el movimiento de segmentos de dislocaciones de hélice u-
bicadas en los bordes. Segun los autores, la mayoria de los B. de G. pueden
ser representados como una superposicion, de bordes que satisfacen la condicién
de coincidencia,con una madeja de dislocaciones en el borde (Fig.2.9.). En ge
neral, dichas dislocaciones, poseen componentes de borde y de hélice. Las cam
ponentes de hélice se pueden mover conservativamente a lo largo del plano del

B. de G. que es su plano de deslizamiento. Las componentes de borde poseen
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sus vectores de Burgers no yacentes en dicho plano, por lo que s6lo se moveran,
en forma no conservativa, absorbiendo o cediendo vacancias. Los segmentos de
hélice que daran lugar al pico de F.l. se moveran entre dos tipos de anclantes:
anclantes débiles, constituidos por segmentos de borde o jogs, resultado de la
interseccion de las dislocaciones con escalones del B. de G., y anclantes fuer-
tes, dados por la interseccion entre la dislocaciéon de interés y un sub-borde o
entre la dislocacion de interés y una de la red, etc. Cabe esperar ademas,
jogs dentro de los arcos, producto del entrecruzamiento de dislocaciones en el
borde. Si existen suficientes vacancias cerca del borde, los anclantes débi-
les pueden ser desanclados y trepar por flujo de vacancias desde o hacia los
cristales, 1o que conduce a un aumento de la longitud efectiva de los arcos.
Ashmarin et al. usaron la teoria de Granato - Licke (ver CAP Il1l) para descri-
bir el movimiento de los arcos de dislocacion, obteniendo la intensidad de refa
Jamiento:
2

Aji 0,1 pB LI/ L .12
donde: 0,1 es una constante que tiene en cuenta los distintos planos de desli
zamiento y las caracteristicas eléasticas del metal,

es la longitud media de los arcos entre anclantes fuertes,

L esel T. de G.,
R es la densidad de dislocaciones en el B. de G.

Para la entalpia aparente de activacion obtienen:

A M , A HDb + AHad Ff (0,693 + . .13)
Lo ocC
Ui - AHad/A ~
k TP
donde: A Hg es la entalpia de autodifusion en el B. de G.,
A hAD es la entalpia de autodifusion en volumen,
1" es la distancia media entre jogs en la dislocacién del B. de G.,

Lq es la longitud del segmento de dislocacion cuando la relajacion
estd controlada sdélo por difusidon en el borde,

Uj es la energia de formacién de jogs en dislocaciones de la red.

En /27/ también se obtiene el tiempo de relajamiento:

AH- 2 7/ 3 "
C=cCco0e 'T . C, = kTL/jit 1 D.T (2.14)

donde: T” es la tension de linea,
Dq es el fTactor pre-exponencial del coeficiente de difusion,

AH es la entalpia de difusion,

k, T, Ly 1" vya fueron definidas.

Existen dos posibles mecanismos de difusidn de vacancias, hacia o desde los
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segmentos de borde de dislocaciones del B. de G., que dan lugar a la ecuacion
anterior: el primero es la difusion de vacancias en los B. de G., fundamental-
mente a lo largo de dislocaciones con segmentos de borde, ya que la ausencia de
efectos de dilatacion a lo largo de segmentos de hélice o de escalones puros,
excluye a éstos de la difusioén. En este caso, si el flujo de vacancias se loca
liza s6lo en los B. de G., los anclantes débiles mencionados con anterioridad,
toman el caracter de fuertes y el movimiento de arcos de dislocacién con jogs
queda definido por la velocidad de trepado de éstos. En tal caso, A H resul-

ta igual a la entalpia de activacion para autodifusion en el borde.

El segundo mecanismo de difusidon, es el de vacancias entre dislocaciones de
la red y los sub-bordes. Ahora los escalones mencionados cono anclantes débi-
les, realmente lo son, ya que pueden moverse gracias a la difusion en volumen.
En este caso, los anclantes fuertes estan mas separados, y la intensidad de re-
lajamiento, proporcional a 2 segln la ec.(2.12), se hace mayor. Ahora, A H,
es principalmente la entalpia de autodifusién en volumen. Cuando la potencia
de ambas fuentes de vacancias (difusion en el B. de G. y difusién en volumen)
son similares, se obtienen valores de A j intermedios, operando ambos mecanis-

mos simultaneamente.

La ec. (2.13), que da A h, contempla simultaneamente las tres situaciones des
criptas. Este razonamiento permite explicar, sin necesidad de que existan dis
locaciones disociadas en los bordes, los resultados empiricos de que partieran
Roberts y Barrand /19/. En efecto, la potencia de una fuente de vacancias en
la red, que viene dada por el trepado de dislocaciones de la red, esta definida
por la energia de formacién (térmicamente activada) de jogs, y por el ancho dQ
de la disociacion (en particular, es proporcional a dQ). Debido a ello,
en metales cono el Al y el Ni, que poseen las mas bajas energias tL (y las mas
altas energias de falla de apilamiento TfF ), las fuentes de vacancias mas impor
tantes las constituyen las dislocaciones de la red, y el proceso se rige por la
autodifusion en volumen. Lo opuesto ocurre en metales como la Ag, donde la di

fusidn predominante es la de autodifusiéon en los bordes.

El modelo de Ashmarin et al. también intenta explicar la aparicion del pico
del soluto y las modificaciones del pico del solvente. Al introducir impure-
zas en el metal, se observa una segregacion preferencial en los B. de G., y en
particular la concentracion en las dislocaciones de borde, de los bordes, exce-
de el valor de la concentracion en el volumen del grano. Esto reduce la pene-
trabilidad por difusién, es decir, el flujo de vacancias a lo largo de segmen-
tos de borde o jogs se reduce, lo que incrementa la entalpia de activacion de
la relajacion. Simultaneamente, puede incrementarse la entalpia de difusion
en el B. de G. Ambos fendmenos aumentan C en la ec.(2.14), lo que corre el

pico a mayores temperaturas.

Si el contenido de impurezas aumenta, el movimiento de jogs que participa en
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la formacion del pico de F.l. ortodoxo, puede detenerse. Al disminuir el nu-
mero de arcos participantes, la intensidad de relajamiento decrecera. La ec.
(2.12) para de B. de G. se transforma entonces, para el pico de B. de G.

con impurezas o pico del solvente, en:
A j (solvente) = Aj (1 -V (CH) .15

donde, V(Cq) representa la fracciéon de arcos de hélice anclados por impurez2s

y CO es la concentracion de éstas.

A mas altas temperaturas, puede ser posible la vibraciéon controlada por la
difusidén de las impurezas, difundiendo de manera de acompafiar el movimiento de
los segmentos. Esto originaria un segundo pico o pico del soluto. A las al-
tas temperaturas de aparicidon de este pico, la difusion en volumen estd muy fa-
vorecida. Esto colabora a desanclar los anclantes débiles como ya se descri-
biera, lo que incrementa la longitud de los arcos y conduce a un aumento de la
intensidad de relajamiento:

* 2
AJ (soluto) - Vv (CQ) L1 Aj (2.16)

donde, LA es ladistancia promedio entre anclantes fuertes en la aleacién, ma-

yor que L en los metales puros.

Este modelo, en lo referente al pico ortodoxo de B. de G. de metales puros,

fue aplicado con bastante suceso a la interpretacion del pioo observado en
seis metales cubicos 7/28/.

3.7. Modelo de Sun - Ke (basado en el deslizamiento de dislocaciones
del B. de G.)

Sun y Ke /18/, basados en un modelo de distribucidon continua de dislocacio-
nes de un B. de G. de alto angulo, plantean una ecuacié6n integro-diferencial
que gobernaria el deslizamiento inhomogéneo a lo largo de los bordes. Este
deslizamiento inhomogéneo o discontinuo, en B. de G. en coincidencia o cerca
de la coincidencia, fue descripto por Ashby /24/ segin se vidé en la seccion 2.

#

Dentro de las posibles dislocaciones que se definen en un B. de G., las que
contribuyen a procesos de deslizamiento serian: las dislocaciones tipo (a), de
borde, positivas y negativas, con vectores de Burgers (distintos de los de
traslacion de la red) a lo largo de la direccion de deslizamiento y cuyas Ii-
neas de dislocacidén correrian perpendicularmente a dicha direcciéon en el plano
del B. de G., y las dislocaciones tipo (b), de hélice, positivas y negativas,
con vectores de Burgers, y lineas, perpendiculares a la direccidn de desliza-

miento, y yacentes en el plano del borde. Cuando se aplica una tension de
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corte a lo largo del B. de G., algunas dislocaciones tipo @& o tipo () , pue-
den superar las barreras de potencial mediante activacion térmica. Esto, a
su vez, FTacilitaria que otras dislocaciones vecinas, ligadas a las anteriores,
superen también sus barreras, por lo que se daria un movimiento de avalancha

de un grupo defectos.

Calculando las deformaciones aneléscica y eléstica obtienen la siguiente ex

presion para la F.I.:
(2.17a)

donde:

Q. I

C e2p+(i-ITf+pr )f4 (1+p'+p r +P2

(2.17¢)

(2.17d)

V es el médulo de Poisson,

uj es la frecuencia angular de la tensioéon de corte aplicada,
C, py g, son parametros que surgen al resolver la ecuacién integro-diferen-
cial,

L, dy G, vya fueron definidas.

Se asocia un coeficiente de viscosidad al B. de G. como en el primer tra-
bajo de Ké /11/, aun cuando su estructura y su deslizamiento se reconocen ahora

ccmo basados en la existencia de cierto tipo de dislocaciones:
(2.18)

donde: b es el vector de Burgers,
Lc es el largo medio de los segmentos de dislocacion,
Dg es el coeficiente de difusion en el B. de G.

La ec.(2.18) resulta, tonando LW = b =d, muy similar a la dada por Ashby /27
en la ec. (.4).

La ec.(2.17a) prevee un maximo de F.1. 1igual a:

QFf., 20293 M (1_")/2 .19)
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que corresponde a un valor del parametro C:

C (Q"%a,) = 4,269 <229

De las ec.(2.17a), (2.20) y (2.18), resulta una expresion para la temperatu

ra del pico:
AH
TP e = Q.2D)
7t2 L (*—V)K 0J
donde: Dg es el factor pre-exponencial del coeficiente de difusion en B. de
G.,
AH es la entalpia correspondiente a esa autodifusion.

Sun y Ke /18/ cotejan Tp, dado por la ec.(2.21), y Tp experimental, para diez
metales (incluyendo hexagonales), obteniendo en general acuerdos razonables pa
ra los metales isotropicos, y para aquellos donde las impurezas no juegan un

papel decisivo.

El modelo predeciria un pico del soluto, que apareceria a mas bajas o a mas
altas temperaturas, dependiendo de que ~ asociado al deslizamiento del B. de
G. en la region del solvente puro sea mayor o menor, respectivamenté, que >2,

o sea el coeficiente de viscosidad en la region del solvente con soluto.

Para metales muy anisotrdpicos como el Zny el Mg, o en presencia de tensio
nes internas, el modulo elastico y las tensiones resueltas son diferentes en
los dos lados de los bordes, en cuyo caso en el modelo, debe introducirse la
posibilidad de migraciéon hacia el lado de menor médulo. Esto puede crear un

fondo de F.1., o un nuevo pico de F.1. dependiente con la amplitud.

3.8. Modelos para los picos HTP e ITP

Se ha sugerido que el HTP es debido a deslizamiento de B. de G. 1inducido
por tensiones, pero so6lo para el caso en que algunas superficies de B. de G.
se extiendan a través del espécimen. El valor maximo de F.1., en el HTP, se
lograria con estructura tipo 'bambd'. Cano la entalpia medida a menudo supe
ra a AH(LTP) , y es cercana a la de autodifusion, se ha sugerido que el desli
zamiento se produciria removiendo irregularidades del B. de G. mediante dos
mecanismos de difusion: cuando la difusidn preponderante sea en los B." de G.
se obtendra un A H similar a la del LTP, y cuando la difusién sea en la red,

A H serd la de autodifusion.
4

Para el 1TP, debido a la relacion entre altura de pico y densidad de maclas,
se ha sugerido que los bordes de macla coherentes, pueden presentar escalones
consistentes en bordes no coherentes de macla. Bajo la aplicacidn de tensio-

nes ciclicas, los escalones podrian migrar mediante un adecuado rearreglo de
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atomos. Esto produciria una deformacion local reversible originando anelastjl

cidad /15/.

3.9. Modelos de Raj - Ashby y de Mori - Koda - Monzen - Mura (desliza

miento bloqueado por particulas)

Raj y Ashby desarrollaron un modelo do policristal conteniendo inclusiones
en su B.de G. El mismo fue aplicado satisfactoriamente a los resultados de
Mosher y Raj /21/, vistos en la seccién 1.2.2. El simil reoldégico de tal po-
licristal se observa en la Fig.2.10. Cuando se aplica una tensién (inferior

a la de fluencia), el B. de G. comienza a deslizar y empiezan a generarse ten-

siones opuestas a oso deslizamiento, hasta que el mismo cosa. listo es el dos
lizamiento por acomodamiento elastico. La velocidad, a la cual ocurre dicho
deslizamiento, depende de la viscosidad intrinseca del borde, y de la ve

locidad a la que el material, mediante difusion en volumen con una viscosidad

w1l v DIF , o mediante difusion a lo largo del B. de G., o interfase granos-

particulas con una viscosidad DIF , puede acomodarse frente a la particula.
i i i i >

Normalmente las viscosidades de deslizamiento HLv piE. Y J\B B, SON mucho

mayores que El tiempo de relajamiento de este proceso de deslizamiento,

controlado por difusién, viene dado en /21/ como:

Cr o014 kJJl—PV#p— L J - (2.22)
Y 62 dDs

donde: Y es el médulo de Young,
es el diametro de las particulas,
D es el coeficiente de autodifusidon para B. de G.,
es el volumen aténico ,
y las restantes letras ya han sido definidas. El coeficiente de viscosidad

que controla el proceso es:

np 1 D-F. —— me— - (2.23)

La ec.(2.22) explica todas las observaciones hechas en Cu con particulas de

SiC®2 y GeC™ /21/, descriptas en 1.2.2.

Mori et al. /22/ desarrollaron un modelo similar al de Raj - Ashby, pero cal
culando las tensiones internas producidas por las particulas blogueantes. De
estd manera el efecto de bloqueo existe, aln cuando no tenga lugar un acomoda-
miento por difusidon, y modifica la relajacion usual de B. de G.

[ 73

Para el pico de B. de G. con particulas, obtienen una disminucion del tiem-

po de relajamiento:

C', C/(1*nL p/4n) @.24)
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donde: Zi  es el tiempo de relajamiento para un B. de G. libre de particulas,
y las restantes letras ya han sido definidas. Esa disminucion del tiempo de
relajamiento, supone un corrimiento hacia mas bajas temperaturas respecto del
pico de B. de G. ortodoxo. La energia de activacion se conserva. La altura

del pico, o bien A , se reducen también en el mismo factor (1 + L p /74 X 2).

En todos los modelos de F.1. debida al B. de G., presentados en esta seccion,
se obtienen comparaciones con valores experimentales de metales cubicos, y, en
su mayoria, de estructura fcc. S61o un modelo /18/ fue aplicado a un hexago-

nal (Zn), sin obtener un ajuste razonable.

4. Modelos para explicar el fondo de F.l. de A.T.

Schoeck et al. /29/ supusieron que el fondo de F.l. de A.T., qIIZ podia ser
causado por un movimiento de dislocaciones (interactuando con defectos puntua-

les) de manera viscosa.

Planteando una velocidad para las dislocaciones:

AHo

dx/dt = p.e . @

donde: p depende del arreglo geométrico pero no de T, y una tensidn externa

pequefa:

@ r 00 e (-~ X))

donde: q representa una fuerza restauradora, debida a la tensiéon de linea o

a las tensiones internas, obtienen para el fondo una expresion:

.- °° (£Z21LU T
o1-7TAacb I 23 783 dz 2.26)
F o 4 Ff tu2c2(n)
donde: TT es un factor de orientacion del orden de 0,1 ,
f(z) depende de una posible distribucion en q,y C (2)t de una posible

distribucidén en p, q y A Hq.-

Para un valor constante A HO’ de energia de activacion, o para un espectro i

no muy ancho de energias, sugieren que el fondo vendria dado a partir de la ec

(2.26) por: &

=K Q.27
h JuU exp(AHO/kT)J

donde K y n son constantes sobre limitados rangos de temperaturas,

\"
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Comparando la ec.(2.27) con la ec.(2.2), surge que lo que usualmente se de-

termina en los experimentos, es una entalpia "aparente" de activaciéon A H,,

dada por:

A HzE- n AHO (2.28)

De tal manera, A H careceria de significado, a menos que se determine la de-
pendencia de Q_1 chn Gu (de la ec.(2.27) surge que Q_1 oc uu" lo que permi
te obtener n), y se pueda calcular asi la entalpia real del proceso. Los au
tores aplicaron la ec.(2.27) a fondos observados en Al y Al-Mg, para determi-
nar iy A H. El valor AH, una vez afectado por n, reconstruia la entalpia

real AHg que resultaba practicamente idéntica a la de autodifusidén en volu-

men del Al.

Cono fuera sefalado por Pines et al./30/, la derivacion completa de la ec.
(2.27) no se ha hecho en /29/. Para obtener la ec.(2.27), a partir de la
(2.26) , hacen la suposicion de que A Hg sea constante, y que exista una distri.

bucidén en los tiempos de relajacion. Esto origina necesariamente la relacion:

n
Z Co

o lo que es lo mismo, una funcidon de distribucidon de tiemposde relajacion:

n
f(ca) =c0
lo que requeriria una interpretacién microscopica.

Debe senalarse que en ninguno de los trabajos /29,30,6/ citados en la seccién

1.3., donde se aplico la ec.(2.27), se presentaron las dos curvas minimas que se

requieren para obtener el valor de n. Tampoco se menciond la constancia de di-
cho valor, ni el error en su determinacion. Este punto es tratado en la discu-
sion, CAP VI.

Woirgard et al. /31/, en base a un buen ajuste experimental obtenido en las
variables log(Q 1 T) versus T , que en Cuy en Al exhiben un comportamiento
lineal, sugieren una expresion para el fondo como la de la ec.(2.3), dando una
interpretaci”™i microscopica a A~ y a A Hp. Suponen que a altas temperaturas,al
gunos puntos de anclaje se hacen méviles, y que consecuentemente 2 S, el espa-
ciado medio entre anclantes, se agranda, con lo que Q;: responderia al movimien
to de dislocaciones muy desancladas, con una entalpia de activacion igual a la
de difusion de vacancias a lo largo de los nucleos de dislocacion. El fondo

vendria dado por:

Q~i _ 2TC G Q J\-b (2.29)
T F U3 KT 2S VvV
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Alo

Dd = DO e KT

donde: DD y A Hp, son el coeficiente de difusion y la entalpia de difusioén,
respectivamente, de las vacancias a lo largo de los nucleos. Las restantes le
tras se han definido precedentemente. Los resultados experimentales demostra-

rian, segin los autores, que para 4 metales fcc ensayados, A HD = 0,5 A H .

Debe senalarse, no obstante, que el buen ajuste arriba sefialado en el compor
tamiento lineal log(Q » T) versus T \ fue hecho por los autores en un rango
muy estrecho de temperaturas, y para los puntos de alta temperatura. Para Cu,
el rango graficado es de 140 K, cuando los picos, a los cuales se resta dicho
fondo, se extienden a lo largo de unos 690 K. Para el Al, el rango graficado
es de sélo 67 K, y todo el espectro abarca 260 K. En el CAP V y el CAPVI, de
acuerdo a nuestros resultados y a los de otros autores, planteamos serias obje-

ciones g la roa! linoa! idad de talos graficos.
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CAPITULO Il - REVISION DE TRABAJOS PREVIOS DE FRICCION INTERNA DE ALTA
TEMPERATURA EN ZIRCONIO Y ALEACIONES DE ZIRCONIO

El primer trabajo experimental detallado, del espectro de F.1. de A.T. en zir
conio o aleaciones de zirconio, data de 1956. Bratina y Winegard/1/, con la fina
lidad de estudiar el efecto del oxigeno sobre la fragilizacion del Zr, midieron
Fl. vy f2 (cuadrado de la frecuencia), con un péndulo de torsidn de baja frecuen
cia por decaimiento libre (1 Hz), en especimenes en forma de alambre de Zr-2,4%
de HFf(conteniendo menos de 100 ppm de oxigeno). Informaron que la curva de F.I.
consistia en un fondo creciente con la temperatura, un pico andémalo debajo de
623 K (atribuible a la precipitacion de hidruro de Zr), un pico (cuyo maximo es-
taria entre 823 K y 923 K, y se ubicaba en el rango de 10_2) debido a la relaja-
cion del B.deG., y un maximo a 1133 K debido a la transformacion alotroépica. Pa-
ra medir parametros del pico de B.deG., y con la finalidad de evitar contamina-
cién con oxigeno o crecimiento de grano, solo utilizaron especimenes calentados
hasta 793 K. Asi a partir del desplazamiento de la ladera de baja temperatura,
determinaron una entalpia de activacion A Il = 243 kJ/mol. Debe apuntarse que
Bratina y Winegard han hecho un corrimiento de frecuencia en un factor 2,1. No-
wick y Berry /2/ evalian que cuando el corrimiento es tan bajo, cualquier cam-
bio en el fondo, en altura, o en la forma del pico entre las dos corridas, pue-
de dar lugar a un valor de A H poco confiable. Finalmente Bratina y Winegard ob
servaron, que aumentar el T.deG., o contaminar la probeta con oxigeno(adicionan
do aproximadamente 1000 ppm), disminuia la altura del pico de B.deG., sugirien-
do que el oxigeno segrega hacia los bordes durante los descensos en temperatura,
0 durante los ascensos que no alcancen suficiente temperatura como para iniciar

una redistribucidén entre bordes y granos.

Bungardt y Preisendanz /3/, midieron la F.1.deA.T. de Zr 99,8 (con oxigeno co
mo principal impureza), en probetas en forma de alambre, mediante un péndulo de
torsion, por decaimiento libre, con una amplitud de deformacidén maxima de 6,7 X
10 . Las mediciones se realizaron con probetas bien recocidas, calentando desde
temperatura ambiente y sin detectar dependencia de la F.1. con la amplitud. En-
tre 773 Ky 873 K observaron un pico con ij\ en el rango de 10'2, que decrecia
drasticamente al aumentar el T.deG. y desaparecia para granos muy grandes. Hacia
mayores temperaturas midieron el pico de transformaciéon alotrdpica. A partir del
corrimiento en frecuencia (trabajando en frecuencias de pico de alrededor de 1
Hz), de dicho pico, que atribuyeron a relajacion en el B.deG., obtuvieron una en
talpia AH = 218 kJ/mol con un £ de 5,8%. Debe sefalarse que estos autores mi-
den primero una probeta recocida gurante una hora, en 10_5 torr, a 10;3 K (es de

i
cir dentro dezla fase alfa) resultando un area de grano de 4600 (um) y un Q

de unos 2x10 . Las restantes probetas, con las que se observa la reduccion dgAX
F.1. a medida que el grano es mayor, recibieron un tratamiento térmico muy dife-
rente del anterior, consistente en lapsos cada vez mayores, dentro de la hora, a
1773 K (es decir en fase beta) y en recocidos de la misma duracién, 1,5 horas, a

1073 K. Estos tratamientos pueden haber originado granos morfolégicamente muy di
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ferentes con respecto a los granos de 4600 (yum)2 y/0 una distribucién de T.de
G. muy distinta. Esto se observo en nuestro trabajo cuando se hizo crecer el T.
deG. en base a ciclados térmicos llevados a cabo en ambas fases, alfa y beta

(ver CAP 1V - 2.2.). Bungardt y Preisendanz estudiaron ademas el efecto del hi-
drégeno sobre el pico de B.deG., logrando hacer reaparecer un pico entre 773 K
y 873 K, después de introducir el hidrégeno, en especimenes con T.deG. muy gran

de donde el pico estaba ausente.

Bungardt et al. /4/ estudiaron la F.1. de A.T. en aleaciones Zr-N, encon-
trando que la introducidn de N dentro de alambre de Zr, reducia dicha F.l1. pero

introducia pequefias '"jorobas' entre temperatura ambiente y 973 K.

Gacougnolle et al. /5/ estudiaron la F.lI. de A.T. en Zr y aleaciones Zr-Hf-
0, entre 573 Ky 973 K, en probetas de chapa, con una amplitud maxima de defor-
macion entre 1,2 X 10 5 1 x f% , 1o que evitaria la influencia de la ampli-
tud sobre la F.1. medida. Trabajando a una frecuencia de aproximadamente 1 Hz,
los autores observaron un pico a unos 623 K tanto en Zr como en Zr-3% 0O, el
cual desaparecia en un segundo calentamiento. Otro pico, atribuido a la relaja
cion de B.deG., aparecia a 843 K en Zr Van Arkel, y a 803 K en Zr-1% at HFf. Los
picos de B.deG. parecian estar accmpafiados por un segundo hacia temperaturas
mas altas. A partir del corrimiento del pico de B.deG. con la frecuencia (en un
factor 5), obtuvieron una entalpia AH de (289 - 30) kj/mol para Zr Van Arkel y
de ((B22 - 34) kj/mol para Zr-1% at de HF. No obstante, debido a la imprecision
que involucraba la sustraccion del pico a partir de la F.I. total, no podian a-

segurar que existiera esa diferencia de AH entre el metal puro y la aleaciodn.

La altura del pico de B.deG. se hacia mayor a frecuencias mayores, relacion que
los autores consideran caro tipica para este tipo de relajamiento.Observaron
que la adicion de oxigeno hacia desaparecer el pico de B.deG. en el Zr Van Ar-
kel. En la aleacidn, en cambio, notaron la apariciéon de un segundo pico, a unos
893 K. Incrementando el contenido de oxigeno, detectaron un pico a 693 K, mu-
cho mas pequefio que el de B.deG., con AH = (201 - 17) kj/mol. Su altura era
proporcional al porcentaje de oxigeno en solucion. Gacougnolle et al. interpre-
taron al pico de B.deG. como un pico LTP pero remarcando diferencias oon el pi-
co LTP bien conocido de metales fcc (por un lado la presencia de soluto, Hf, no
variaba la temperatura del pico y no variaba de manera notable la entalpia de
activacion; por otro lado la entalpia poseia un valor muy alto como para satis-
facer la condiciodn usual de ser igual o inferior a la energia de autodifusion
en volumen, cosa que se cumple en la generalidad de los metales fcc). Supusieron
entonces que debia admitirse que impurezas residuales habian segregado preferen
cialmente en los bordes dificultando su migraciéon, por lo que el mecanismo pro-
puesto por Robert y Barrand, que explica bien las propiedades del pico LTP en
metales fcc, no era aplicable en el caso del Zr (el modelo de Robert-Barrand se

describe en CAP 11).
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Brcwne /6/, estudid la F.1. de A.T. en Zr-2,4% Hf y Zr-2,4% Hf - 1% 0 (con
distribuciéon inhomogénea de O, superior a 1% en la superficie). Utilizdé probe-
tas en forma de alambre y un péndulo de torsién convencional (0,75 Hz a 1,93
Hz) . Emple6 dos tipos de especimenes bien diferentes: especimenes de grano fino
y especimenes con estructura "bambd" (o sea con T.deG. igual o superior al dia-
metro de la probeta). En Zr-Hf no oxidado, y ambos tipos de grano, la F.l1. au-
mentaba muy rapidamente con la temperatura arriba de 673 K, con un crecimiento
superior en la probeta de grano fino. En todos los casos el decaimiento libre
de las oscilaciones fue logaritmico e independiente del tiempo. La entalpia de
activacion, asociada con esa F.l. dependiente con la temperatura, se midié con
el método del corrimiento de la ladera de baja temperatura (variando la frecuen
cia en un factor 2,6). Brcwne obtuvo A H = (257 - 29) kJ/mol para el caso de
grano finoy AH = (431 - 42) kJ/mol para el caso de grano grueso. El primer va
lor lo asoci6 a relajacion del B.deG. y el segundo a F.I. del fondo de A.T. ,con
niderando quo oi pico de B.deG. habia nido practicamente o liminodo. Por el con-
trario, a cualquier temperatura, las probetas de Zr- Hf oxidado exhibieron una
F.1. consistente en dos componentes: (@ una componente dependiente de la ampli.
tud de deformacidén, la cual no fue removida por recocido. Dicha F.l. resulto
también dependiente con el tiempo; () una componente independiente de la ampli.
tud y del tiempo (como en el caso de la aleacién no oxidada) . La componente (@)
fue atribuida a deformaciones de origen térmico que podian ser causadas por una
variacion del coeficiente de dilatacion térmica en la seccidn transversal de la
probeta, debida a su vez a la variaciéon en el contenido de O. La extrapolacion
de las distintas rectas Q ™ versus £ , parametrizadas en la variable tiempo
(tiempo posterior a haber alcanzado determinadas temperaturas), al valor 6=0,
mostraba un valor independiente del tiempo. Con distintos pares de valores:

Q 1(£ =0) e inversa de la temperatura correspondiente, aparecia un pico a unos
714 K (para una frecuencia de 0,75 Hz) . Este pico, correspondiente a la zona de
F.1. independiente de la amplitud y del tiempo, fue atribuido a difusidon induci
da por tensiones del 0 en la red de Zr. Browne obtuvo una expresiéon aproximada
para la difusién D de oxigeno en la direccién c, basada en los parametros de re

lajacion de ese pico, de forma tal que:

donde: fp es la frecuencia del pico. El valor de D concordaba con la difu-

sion obtenida por métodos convencionales.

Mishra y Asundi /7,8/, estudiaron la F.1. de A.T. debida a complejos de O
(o de N) intersticial, mas un &atono sustitucional, en Zr. Para todos los alean-
tes estudiados, el O originaba dos picos, cuya intensidad dependia de su concen
tracion. En el caso del N, s6lo los elementos sustitucionales de tamafio atémico
mayor que el tamafio atonico del Zr, daban lugar a un pico de F.l. Los comple-
jos podian adoptar dos estructuras: Zr-X-1 o Zr-X-1-1-1 (donde

X representa al atono sustitucional e 1 al atono intersticial). En todos los ca
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sos los picos fueron atribuidos a una interaccion entre los atanos sustitucio-
nales y los atanos intersticiales. Experimentos de envejecimiento a 833 K, en
la aleacion Zr- 0,25 % at Gd, indicaron que el pico de N de alta temperatura
(el correspondiente a complejos Zr- Gd - N -N - N ) aumentaba con el tiempo de
envejecimiento. Esto podia ocurrir por un reemplazo de atanos de 0O, situados al
rededor del atomo sustitucional, por atanos de N. EI mismo efecto se encontro
en aleaciones Zr - Sn. Las mediciones hechas en esponja de Zr no aleada, y en
Zr puro mostraron solo la aparicién del pico de relajaciéon de B.deG. (en rea-
lidad registraron tipicamente un 'plateau’), a temperaturas entre 835 K y 845K,
con una entalpia de activacion de 250 kJ/mol. El plateau debido a B.deG. se mos
tro sensible a la morfologia de los granos, a la subestructura y a la composi-
cion. Por ejemplo, para la alecidén Zr-0,51% at Nb (0,24% at 0), la cual sufre u
na transformaciéon martensitica masiva durante un rapido enfriamiento desde la
fase beta, el plateau se transformaba en un pico bien definido. En cambio, si
la probeta se enfriaba en el horno desde la fase beta, de forma tal de originar
una estructura equiaxial, el pico se transformaba en un plateau regular. El pi-
co observado en las muestras enfriadas rapidamente, se encontrdé cono estable y
no era afectado por sucesivos experimentos en el rango de temperaturas utiliza-
do. Un efecto similar al observado en Zr- Nb, fue medido también en Zr puro con
teniendo 0,45% at de O, ante una transformacidon martensitica masiva, pero en es
te caso el pico se anulaba después de recocer a una temperatura ligeramente ma-
yor. Los atanos sustitucionales de mayor tamafio que el Zr daban lugar a un pla-
teau ubicado a mas alta temperatura que el originado por los atanos de tamafio
menor que el Zr. La estructura martensitica equiaxiada y la estructura martensi
tica acicular daban lugar a un plateau, mientras que la martensita masiva, con
B.deG. irregulares y una estructura interna muy dislocada daba lugar a un pico
bien definido. Los experimentos mencionados fueron llevados a cabo por Mishra y
Asundi con un péndulo de torsidon tipo Ke, variando la frecuencia a lo sumo en
un factor 3 (entre 0,75 Hz y 1,50 Hz), y a una amplitud de deformacidén de alre-
dedor de 4 x 10 , para la cual manifestaron no haber observado dependencia con

la amplitud.

Bedford et al. /9/ hicieron mediciones de F.l. y microscopia electrénica en
Zr de alta pureza (50 ppm de 0) y en Zr - 1500 ppn de 0, utilizando un péndulo
de torsion invertido de muy bajo fondo de F.I. éLx 10_5), de baja frecuencia,
en el rango de 10_5 y 10_6 para & J . Consideraron dos aspectos: el estudio
de la transicion desde amortiguamiento logaritmico a no-logaritmico (que se re-
conoce como causada por desanclaje de dislocaciones) y el estudio del amortigua
miento logaritmico versus temperatura. En las probetas de Zr - 1500 ppn de O,
recocidas, observaron un decaimiento logaritmico para toda temperatura, entre
290 K y 873 K. Si los especimenes eran deformados un 3% a 290 K, o 723 K, se
producia una transicion desde el decaimiento logaritmico al no-logaritmico a ca
da una de las temperaturas de ensayo (290 K, 573 Ky 723 K). Si la deformacioén
inicial se llevaba a cabo a 573 K, luego no podia detectarse apartamiento algu-

no del decaimiento logaritmico (hasta la amplitud maxima estudiada de 5 x 10 )
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Cuando los especimenes, originalmente deformados un 3% a 723 K, fueron recupe-
rados a 873 K por 3 horas, la transicién desde el decaimiento logaritmico, al
no-logaritmico, era eliminada. No observaron diferencias sustanciales entre
los especimenes con 1500 ppm de O y aquellos con 50 ppn, lo que sugeria que
aln a concentraciones tan bajas como 50 ppn las dislocaciones estaban satura-
das. Estimaron en 30 ppn al valor critico necesario para cambiar la situacion
La subestructura desarrollada durante la deformacién a 573 K, consistia en u-
na subestructura de celdas bien definida, en la cual las paredes de celda es-
taban constituidas por complejas madejas de dislocaciones, en tanto que el in
terior de las celdas estaba comparativamente libre de dislocaciones. La subes
tructura desarrollada al deformar a 723 K, contenia un gran numero de disloca
ciones uniformemente distribuidas (si bien en algunas ocasiones se observaba
una estructura de celdas mal definida). Con referencia a la variacion del a-
mortiguamiento logaritmico con la temperatura, para un material recocido, la
F.1. canenzaba a crecer lentamente a temperaturas superiores a 573 K. En un
material que habia sido deformado a 573 K, para formar una subestructura de
celdas bien definida, ese ascenso de la F.l1. era abrupto. De acuerdo a los au
tores, estos cambios en la velocidad de crecimiento de la F.1. con la tempera
tura, no podian ser atribuidos a una relajacion de B.deG. ya que el T.deG. e-
ra grande comparado con el diametro del alambre. La causa posible de dichos
cambios podia encontrarse en las dislocaciones de las paredes de las celdas.
La microscopia electrénica mostré que a esas temperaturas, el tipo de sub -
B.deG. que podia sufrir una relajacion, estaba constituido por dislocaciones
dispuestas en paredes de celda conformadas por madejas. Si esta subestructura
se sometia a un proceso de recuperacion, las dislocaciones pasaban a formar
bordes totalmente poligonizados y la F.lI. se reducia. El decrecimiento de la
1.1., si el efecto era similar al de la relajacion de B.deG., podia deberse a
un incremento en el tamafo de los sub-granos, cosa que observaron en la es-
tructura recuperada. Bedford et al. relacionaron ademas, los fendmenos de F.I.
arriba mencionados, con posibles mecanismos de envejecimiento por deformacién
que ocurririan arriba de 573 K. Los especimenes que no exhibian cambio en su
amortiguamiento logaritmico (y con una subestructura de celdas bien definida),
daban lugar a un punto de fluencia discontinuo en un test de traccidén. Esto
implicaria que las dislocaciones en tal subestructura estaban fuertemente an
ciadas. En cambio los especimenes que exhibian cambio en su amortiguamiento,
de logaritmico a no-logaritmico (y con una subestructura consistente en un a
rreglo mas uniforme de las dislocaciones), no daban lugar a una discontinui-
dad en la zona de fluencia. Esto implicaria que las dislocaciones, en tal su
bestructura, estaban débilmente ancladas y entonces las tensiones impuestas
durante el ensayo de F.l1. eran suficientemente altas como para que tuviera

lugar el desanclaje.

Putnam et al. /10/, informaron sobre algunas mediciones hechas en la F.I.
de A.T. en Zr y aleaciones Zr-Cu, Zr-Fe, Zr-Al y Zr-Y, con diferentes T.deG.

y en frecuencias entre 1 Hz y 3 Hz. No fue detectado ningun pico bien defini
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do debido a la relajacion de B.deG., pero en cambio observaron algunos picos en
el espectro de F.l. de las aleaciones, picos que atribuyeren a una interaccion

entre atomos intersticiales y 4tomos sustitucionales dispuestos de a pares.

Atrens /11-13/, realiz6 mediciones de F.l. versus deformacion en Zr-O, entre
300 K y aproximadamente 700 K. Empled el mismo péndulo de torsion de bajo fon-
do de F.1. y baja frecuencia, utilizado por Bedford et al. /9/, con amplitudes
de hasta 2,0 ; 10 4, y un péndulo de torsidn que permitia alcanzar amplitudes
de deformacidn cercanas a la deformacion de fluencia. En ambos casos la frecuen
cia de operacion fue de alrededor de 1 Hz. Atrens observé que el amortiguamien-
to era criticamente dependiente de la deformacidn previa, cuando midio F.l. ej:
sus £ a temperatura ambiente. Para un espécimen deformado un 2% en torsioén a
573 K y envejecido una hora a 573 K, encontrd que si la deformacién previa al
ensayo de F_.I. era de 1 x 10_4, el amortiguamiento resultaba independiente de
la amplitud hasta £ =6x 10_5, en concordancia con lo observado por Bedford
et al. 79/ para el mismo tipo de espécimen. En cambio, la pre-deformacién e-

Si
ra de 2,5 x 1074 C

, se modificaba la curva F.l. versus , pues la F.1. se tor-
naba dependiente con la amplitud (aumentaba hasta un maximo y luego decrecia,
cuando E crecia). Este comportamiento se explicaria, segun Atrens, haciendo u-
so del modelo de Granato-Lucke /14/, en términos de una interaccion dislocacion
-anclante, suponiendo que en el caso de la pre-deformacion de 2,5 x 10_4 las

dislocaciones se desprenderian completamente de sus anclantes débiles.

Segun el modelo de Granato-Lucke, las dislocaciones estan inicialmente ancla
das con anclajes débiles y fuertes, a lo largo de su linea de dislocacidon. A me
dida quo <T crece, la dislocaci6on forma arcos cuyos extremos tratan de despren-
derse de los anclantes. Mientras no se produzca desanclaje, el modelo resulta
del tipo anelastico. La dislocacion se asocia a una cuerda vibrante moviéndose
en un medio viscoso. En el rango de comportamiento lineal, la F.l1. viene dada

por:

rj" -~ -A- Lc b 10 O >
-2T-JU " L + iU, r>*

donde: b es el vector de Burgers de la dislocaciodn
T" es la tensidon de linea de la dislocacion

L es la longitud promedio de los arcos de dislocacion(entre anclantes

débiles)

Ju es el coeficiente elastico del cristal perfecto

-A. = n LC (n es el numero de arcos moéviles por unidad de volumen)
ul2 = 12 T'/nnt Ifc . m{ = b2

donde: ny es la masa efectiva por unidad de longitud de la dislocacién

o es la densidad del material
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C = B lXx/712T"

donde: B es la constante de proporcionalidad en el término dependiente de la
velocidad que rige el movimiento de la cuerda

Asi, el amortiguamiento debido a dislocaciones, en la regién lineal, es una
funcioén de la frecuencia similar a la funcidn observada en fendmenos anelas.i-
cos (ver ec. (1.22) ). A bajas frecuencias del dispositivo oscilante, la velo-
cidad de la dislocaciéon es baja, de forma tal que el término que da la fuerza
viscosa y el amortiguamiento también son bajos. En este caso el desplazamiento
de la dislocacion esta limitado por la tension de linea por lo que a bajas fre
cuencias el arco es parabélico. Cuando la frecuencia aumenta, las fuerzas vis-
cosas se hacen dominantes y el desplazamiento no puede describir una parabola
perfecta. Antes bien, el segmento de dislocacidn, se comporta como una barra
rigida excepto en los extremos. A muy altas frecuencias las fuerzas de arras-
tre pueden ser grandes y sin embargo, como el desplazamiento es muy pequefio,
y como la deformaciéon anelastica desfasada con la tension es proporcional a es
te desplazamiento, resulta un amortiguamiento nuevamente bajo. A cierta fre-
cuencia intermedia u oOptima, la integral del producto entre las fuerzas de a-
rrastre y el desplazamiento se hace méxima, 0 sea se hace maxima la energia di
sipada y por tanto la F.1. Como Ti depende de B, si éste a su vez depende de
la temperatura, se presentarian los tres casos anteriores variando T. El pri-
mer caso, de u) baja, es equivalente al de t1i bajo y cu fija, lo que se obtiene
para temperaturas comparativamente altas. El caso opuesto corresponde a C al-
to y u) fija, lo que se obtiene con temperaturas comparativamente bajas. Este
modelo en el que la F.I. no depende de 0O~ , es valido hasta que se produce el
desanclaje. A partir de aqui el fendmeno debe clasificarse cano no-lineal. A u
na cierta amplitud de deformacidén critica £c (que se logra con cierta tension
critica), los arcos se desanclan repentinamente de los anclajes débiles, y
cierta deformacidon adicional se observa, sin necesidad de incrementar la ten-
sién cono antes. A continuacidén puede producirse otro tramo donde £ es propor
cional a u . Cuando la tension decrece (a partir del primer cuarto de periodo)
las dislocaciones se retraen elasticamente y son nuevamente ancladas. Surge en
tonces una pérdida de energia por ciclo, debido a que el camino (CT , £ ) es
diferente al aumentar CT en el primer cuarto de periodo, con respecto al cami-
no seguido al decrecer C~ en el segundo cuarto de periodo (en realidad, debido
a la inversion en el signo de 0~ , esto se repite dos veces por ciclo) . Dado
que existe una distribucidén en las caracteristicas de las dislocaciones, no to
das se desanclan para la misma deformacidon. Asi, al aumentar O~ , un mayor nu-
mero de dislocaciones se desprenden de sus anclantes y el amortiguamiento au-
menta. En estas condiciones el amortiguamiento seguiria aproximadamente esta e

cuacion:

G-2
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donde : es el amortiguamiento dependiente de la amplitud
es la distancia entre anclantes fuertes
Lc es la distancia entre anclantes débiles

co es la amplitud de deformacidn

—A- es la densidad de dislocaciones
y son constantes relacionadas con la estructura de disloca-
ciones

Este modelo no lineal, predice entonces, la aparicion de una recta en un grafi-

co semi-logaritmico:

In (°DA”0 } VGrsus ¢yl QS

ElI modelo también predice laaparicion de un maximo en la curva in versus £ .
Ya se menciond, que al aumentar CT , aumenta el nimero de dislocaciones partici
pantes. No obstante, este numero se satura. Por consiguiente se satura la ener-
gia perdida. La energia total del ciclo, en cambio, si se sigue aumentando O~ ,
aumenta de acuerdo a la ec.(1.31), por lo que la F.l. disminuira de acuerdo a
la ec.(1.34). La ec.(3.2) de Granata-Lucke, provee ademas diferentes maneras de
medir indirectamente la energia Ug de ligadura entre dislocaciéon y anclante.Por
ejemplo, si se acepta que la dependencia de L con la temperatura sigue una re-
lacion de Arrhenius:
Un
Lc = A e kT (3.4a)

donde A es una constante (caracteristica de cada atomo solvente, si los anclan-

tes son atenos), entonces, Ilamando a la pendiente en la ec.(3.3):
Us
S r Ai- e KT (3.4b)
A
se obtendra una relacion lineal en un grafico semi-logaritmico:
_1

On ( Sg ) Vs T (3.40)

cuya pendiente permitird evaluar Ug.
Las curvas en Zr-0, de F.l1. versus Z , a varias temperaturas, fueron in-

terpretadas por Atrens en /11-13/ utilizando diferentes graficos lineales que

involucraran a UQ, como por ejemplo el dado por la ec.(3.4c). Obtuvo una gran
diferencia en la energia de ligadura para el caso de las aleaciones de Zr lige

ramente deformado (0,2% en traccidon) respecto a aquellas deformadas 2% en tor-
sion, envejecidas y pre-deformadas, ya citadas. Ug valdria (2,2 - 0,5) x 10 20
J en el primer caso (donde las dislocaciones estarian mas uniformemente distri-
buidas) , y (8,5 - 2,2) x 10~20 J en el segundo (donde habria estructura de cel-

das) . Esos valores diferentes do Ug, segun Atrons, confirmarian el trabajo de
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Bedford et al. /9/, quienes habian supuesto un anclaje fuerte para las aleacio-
nes con subestructura de celdas. En el primer caso, Atrens propuso, en forma im
plicita, que los anclantes débiles debian ser atomos de 0, si se tenia en cuen-
ta que un calculo tedrico de LL.,para ese tipo de atomos, arrojaba 1,6 x 10°° 3
Finalmente, el amortiguamiento a altas amplitudes (hasta 1 x 10_3) en aleacio-

nes Zr-0, deformadas y envejecidas, resultd dependiente de la amplitud.

Povolo /15,16/ ha discutido la validez de los valores de LL de ligadura cal-
culados por Atrens. Esto se debe a que la expresiéon de partida, similar a la da
da en la ec.(3.3), utilizada por ese autor, no contemplaba la variacion que de-
be sufrir Q ™ medido de acuerdo a la inhomogeneidad de deformaciones, propia de
cada modo de deformacidn y geometria de probeta. De acuerdo a Povolo, la ecua-
cion:

Qda- C< CC2/f£o0)F[(C2/Ec)lexp (-C2/£0) (1))

donde y son constantes relacionadas con la estructura de dislocaciones,
deberia reemplazar a la ec.(3.3). F[(CY £ )es una funcidn que adopta diferen
tes expresiones segun el modo de deformacién y el espécimen. Debido a que F va-
ria suavemente con C2 /7 £ Q , la pendiente C2 obtenida en un grafico IniQ” £q)
versus £ , coincidente con la pendiente S dada por la ec.(3.4b), no dif{?{e
)

versus £ \ utilizado en /11/. Povolo reanalizdo los datos experimentales de A-

mayormente de la pendiente de otro grafico usualmente empleado: In(QDA £

trens, encontrando que los mismos no respondian a la expresion modificada de
Granato-Lucke (3.5). Al no ser descriptos por este modelo, los valores de tb de

terminados, pueden carecer de significado.

Gacougnolle et al. /11/, realizaron mediciones de la F.I. de A.T. en aleacio
nes Zr-0 refinadas por el método zonal. Encontraron que el espectro se podia
descomponer en tres fendmenos superpuestos:

- un fondo de F.1. de A.T. que era ajustado por la ec.(2.3 ):

QJ= -Al e™ KT
T

con A Hf = 92 kd/mol,y Al,constante dependiente del espécimen. Hallaron que
Ah . era independiente o poco sensible a la concentraciéon de O.

- un pico de B.deG. a unos 973 K (@ una f de 1 Hz).

- un pico a unos 673 K (f = 1 Hz), atribuido a un mecanismo que involucraba
"clusters'" de alto orden de 0 (constituidos predominantemente por 3y 4 atomos
de 0). La entalpia de activacion que midieron para este pico fue de (209 - 8)
kJ/mol, variando la frecuencia en un factor 18 (de 0,28 Hz a 5 Hz). Este pico
resultaba mas ancho que un pico de Debye. Las mediciones fueron realizadas en
un péndulo de torsion invertido, en vacio de 10-5 torr. Las probetas poseian

forma de chapa de seccidn rectangular.
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Ritchie et al. /18/, estudiaron la F.l. on monocristales paralelepipédicos
de Zr, desde temperatura ambiente hasta 973 K, en un péndulo de Fflexion (a una
f de unos 5 Hz) y con una amplitud de deformacion menor que 1 x 10" . Observa-
ron F_.1. dependiente con la amplitud y con el tiempo, entre temperatura ambien-
te y 623 K, en monocristales con bajo contenido de O (120 ppm). Arriba de esa
temperatura observaron un fondo creciente con la temperatura, sin que se resol-
viera ningqun pico entre 623 K y 973 K. Un pico pequefio, poro bien definido y re
producible, fue encontrado en Jos monocristales con contenido alto de 0 (5000
ppn) . Este pico fue atribuido a la reorientacion de pares sustitucional-inters-
ticial de O, con A H = (192 - 8 kJ/mol_.A H se obtuvo variando la frecuencia
en un factor menor de dos(de 2,4 Hz a 4,5 Hz). ElI factor pre-exponencial de la
relacién de Arrhenius resulté ser 1,1 x 1015 gui.El pico era ligeramente mas
ancho que un pico de Debye. La energia de activacién citada coincidia, segun
los autores, muy bien con la de difusién de 0 en Zr- alfa en el rango 923 K a
1123 K. El factor pre-exponencial daba un valor asociable a un pico de Zener
antes que a uno de Snoek. La altura del pico crecia con la frecuencia, en acuer;
do a lo observado en /5/ y /17/, cuando para un pico de Snoek, la dependencia
de AjJ con la temperatura, conduce a un ligero decrecimiento cuando se incre-
menta la frecuencia. El valor de A H, de 192 kJ/mol, segun Ritchi”™ et al./18/,
estaria comprendido dentro de la dispersion de valores para la difusion de O en

Zr alfa existentes en la literatura, obteniendo una ecuacién de difusién en el

plano basal:

°pasal = 5,8 x 10 ~ exP C" 192(kI/mol) / kT ] m2 s ~

Fuller y Miller /19/, estudiaron la F.l. de A.T. en Zr refinado con diferen-
tes contenidos de 0. Utilizaron un péndulo invertido, de torsién, de muy bajo
fondo de F.1. (1 x 10 ) y bajas frecuencias (0,44 Hz a 1,69 Hz). Los especime-
nes, en forma de alambre, poseian estructura 'bambd. Observaron un pico a 683
K (f = 0,44 Hz), que aumentaba en altura con el incremento de O y que daba lu-
gar a una entalpia AH = (200 - 10) kJ/mol. El pico fue atribuido a un mecanis-
mo de difusién de atomos de oxigeno, inducido por tensiéon, en el plano basal.La
altura del pico, una vez restado el fondo, resultaba proporcional al cuadrado
de la concentracion de O. Cano a su vez el numero de pares O - 0 en la red, es
proporcional a la misma cantidad, los datos experimentales hacian suponer que
el mecanismo de difusién mencionado incluia la reorientacion de pares. Los dis-
tintos picos obtenidos, normalizados (o sea, graficando Q Vg versus 1/7) ,
coincidian con el pico ideal de Debye, lo que a su vez mostraba que el proceso
anelastico era causado por saltos atémicos. Utilizando datos de este proceso a-
nelastico (la frecuencia de pico) obtuvieron de modo similar a Browne /6/ y Rit

chie et al./18/, una ecuacion para la difusion:

D = 1,5 x 104 exp T~ 200 (kJ/mol)/ k t]1m2 s 1
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Un analisis de los sitios que podia ocupar el oxigeno para constituir pares, y
de los saltos posibles que podia realizar uno de los O para reorientar el par,
mostraba que no todos los caminos o saltos eran equiprobables, por lo que D a-
rriba expresado describia sd6lo la difusiéon en el camino mas probable. Tal difu-
sion era la que correspondia a saltos paralelos al plano basal. Por lo que se
ha apuntado se tornaba dificil la comparacion con D calculado por técnicas de
difusion en volumen, donde la difusidon se lleva a cabo a lo largo de diferentes
caminos. Esta observacién de Fuller y Miller resulta interesante por cuanto la
dificultad de la comparacidon, antes bien que sefialar una limitaciéon de la técni

ca de F.1., indica su importante selectividad.

Fernandez y Povolo 720/ reportaron datos del defecto en médulo y de la F.I.
dependiente con la amplitud, en Zr policristalino de alta pureza y en la alea-
cion Zry-4._Los especimenes poseian forma de barra cilindrica y fueron ensayados
en vibraciones longitudinales, en el rango de frecuencias de los kilociclos (al
rededor de SO KHz), en un oscilador de Marx de tres componentes, a amplitud ma-
xima de deformacién constante. Las mediciones se realizaron entre temperatura
ambiente y aproximadamente 800 K. Observaron que los resultados en el metal pu-
ro y en la aleaciéon no diferian sustancialmente, lo que indicaba que en ambos
casos los responsables de los efectos detectados eran similares. Las® curvas de
F.1. versus amplitud de deformacidén, podian ser descriptas mediante la superpo-
sicion de tres mecanismos, operando a niveles bajos, intermedios y altos de de-
formacién, respectivamente. A bajas deformaciones (flO'8 a 10_6), la F.1. decre-
cia al aumentar la deformacién y el defecto en médulo era practicamente nulo.
Este amortiguamiento fue interpretado cono debido a la superacion de obstaculos
débiles por parte de dislocaciones deslizantes, acoplado con la deformacidén in-
ducida por tensiones térmicas dentro del espécimen de acuerdo con el modelo de
Kaiser. Segun este modelo, Q resulta inversamente proporcional a la tensioéon a
plicada. A deformaciones intermedias (10 ™ a 5x10 ), se observaba un maximo de
F.1. versus amplitud de deformacion, y el defecto en médulo decrecia con la am-
plitud de la deformacidon. Esta F.l. fue interpretada como debida a una interac-
cion entre dislocaciones extendidas y atcmos de 0, de acuerdo al modelo de
Blair, Hutchinson y Rogers. Obtuvieron una energia de ligadura, entre atomos de
0 y dislocaciones, de 2,1 x 10_19 J, a partir de los datos experimentales. A al
tas deformaciones (arriba de 1 x 10_ ), el amortiguamiento observado era préct?
camente iIndependiente de la amplitud, hasta aproximadamente 600 K. Arriba de es
ta temperatura, las curvas F.l. versus amplitud de deformacion, y las curvas de
defecto en médulo versus amplitud de deformacidn, crecian casi exponencialmente
con dicha amplitud, comenzando a resultar activadas térmicamente. No dieron un
modelo especifico para este ultimo comportamiento de la F.l., que es del tipo
del amortiguamiento plastico, pero descartaron a la interaccion entre disloca-
ciones e impurezas, dado que el efecto no dependia fuertemente de la pureza del

espécimen.

Ritchie y Sprungmann /21/, han medido recientemente el espectro de F.l. de



100

A_T. en monocristales de Zr alfa y en policristales en forma de chapa. Utiliza-
ron un péndulo de flexion de baja frecuencia (inferior a 10 Hz) en decaimiento
libre y a amplitud maxima constante. En los decaimientos la amplitud tipica de
deformacion fue 10 5 a 10 6. EI espectro F.l. versus temperatura (en el cual a-
parecen tipicamente no mas de dos maximos), pudo ser resuelto segin los autores
en cinco picos, Pq a P4, montados sobre un fondo cuya F.l. crecia exponencial-
mente con la temperatura. La justificacion de la existencia de tales picos, la
encontraron a partir de que la derivada con respecto a la temperatura, de la
curva f2 versus T, presentaba varios maximos. Es conocido el hecho de que tal
funcidn derivada, es mas sensible que la funcidn f2 versus T, porque en aquella
aparece un pico donde en ésta aparece un escalén. A su vez, cada escalon, se a-
cepta generalmente (ver CAP I) que corresponde a un proceso de relajamiento in-
dependiente, asociado a un pico en Q \ Ritchie y Sprungmann dedujeron que la
funcion d(fz)/dT versus T, seria mas sensible ain que Q versus T,_%or ser
proporcional a(Q_l)2 y por tanto mas aguda en cada pico. Lo que no parece razo
nable es que esa derivada pueda hacerse con una minima precision a partir de da
tos obtenidos por decaimiento libre, que presentan habitualmente una cierta dis
persion, carra se ha hecho en /721/. Pensamos que eventualmente pudieran obtener-
se resultados confiables si se trabajara con un péndulo automatico y un deriva-
dor electronico digital vinculado a una rampa muy lineal de ascenso de tempera-
tura. En la préactica, para obtener cuatro de los cinco picos mencionados utili-
zaron los espectros de tres probetas tratadas en forma diferente. Realizaron su
cesivas sustracciones para obtener P2, P y P®, y finalmente, iImponiendo sime-

tria a P®, obtuvieron P a partir de su ladera de baja temperatura. P lo obtu-

o

vieron construyendo curvas Q_1 versus T a partir de curvas Q_1 ve r
sus 6 parametrizadas en T. Este procedimiento, debe observarse,
siempre da lugar a curvas Q 1(T) distorsionadas. Pg fue interpreta
do como debido a un desanclaje de dislocaciones, térmicamente acti_
vado, desde atomos de O intersticiales, de acuerdo al modelo de
Blair, Hutchinson y Rogers, como ya fuera hecho por Fernandez y Po
volo/20/. Encontraron una energia de ligadura de 2,3 X 10*‘19 J, va
lor muy similar al publicado en /20/. El pico P~ fue atribuido a
movimiento de dislocaciones controlado por una redistribucidn de
los mismos defectos (0 intersticial), a través del nucleo de la
dislocacion y en forma longitudinal, descripta por el modelo de
Winkler-Gniewek. Obtuvieron el siguiente coeficiente de difusidén para

esa redistribucién longitudinal de O:
D1 = 1,57 x 10-5 exp [-180(kd/mol) / kK T ] m2 s"1

El pico P2 fue atribuido a movimiento de dislocaciones controlado

por una redistribucidon, también de intersticiales de O, a través
del nucleo de la dislocacion y en forma transversal, descripta tam
bién por el modelo de Winkler-Gniewek. En este caso el coeficiente de

difusion para esa redistribucioéon transversal de 0 resultd:
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Dt = 2,10 x 10 6 exp [-240(kJd/mol) /k t] m2 s 1

A partir de un corrimiento en frecuencia en un factor 1,8, obtuvie
ron para la entalpia de activacion del fendmeno que daba lugar a
P9, un valor de (216 - 40) kJ/mol y un factor pre-exponencial de 3
X 10_15 s. En el CAP 1V se concluye que tan bajos corrimientos de
frecuencia conducen necesariamente a muy elevados errores enAH,
por lo que el error A (A 1) arriba citado debo estar subvalorado.
Con los datos de las referencias /3/ y /5/, y los propios, traza-
ron un grafico de Arrhenius, sefalando que el mismo cubria sé6lo un
muy pequefio rango de frecuencias(0,3 Hz a 4 Hz), y obtuvieron una
entalpia A H = 242 kJ/mol y un factor pre-exponencial de 10 S.
Debe sefalarse que Ritchie y Sprungmann comparan el pico, atribui-
do en /3/ y /5/ a B.deG., con su pico P2 que ubican como un caso

Ilimite de pico de Snoek-Koster. Para este tipo de relajacioén, la

entalpl’aAHSK es la suma de AH I (entalpia para la difusidon trans-
versal) y de 2AH (entalpia para la formacién de un doble kink).
En un caso extremo, 2AH|<>> Hl’ cuando no hay impurezas presen-

tes y se tiene una relajacioéon tipo Bordoni. En el otro extremo,

AH i > 2AH|<, cuando la relajacion es causada por la difusion
transversal de impurezas en el nucleo de las dislocaciones. La com
paracion hecha en /21/ no parece razonable por cuanto en /3/ y en
/5/ se toma en consideracion el pico principal y tipico del Zr (u
bicado en unos 820 K a 0,7 Hz) y en cambio P2 es obtenido a partir
de una descomposicion grafica de aquel, donde se obtienen otros pi
eos adicionales. EI valor AH = 216 kJ/mol que obtuvieron, resulta
asi, el mas bajo de la literatura asignado a ese pico en Zr, compa
rado con el mencionado en /V/, /3/, /5/, /'/, y en el presente tra
bajo, donde AH vale 243, 218, 289 (y 322), 250 y 285 kJ/mol, res-
pectivamente. En el CAP V se ve como el estrecho rango de frecuen
cias cubierto, es notablemente aumentado con los datos del presen-
te trabajo. Para el pico P” supusieron la necesidad de la existen-
cia de estructuras especiales de dislocaciones generadas durante
maclado o durante la precipitacidon de hidruros. P~ fue atribuido
al trepado de dislocaciones en los B.deG. ElI fondo de F.l. fue a-
tribuido al trepado de dislocaciones dentro de mallas de disloca-
ciones. En el caso de policristales, segun los autores, era proba-
ble que también contribuyeran a ese fondo las dislocaciones de los
B.deG.. Para el pico P4 y el fondo (en este ultimo caso utilizando
la ecuacion de Schoeck et al./22/ mencionada en CAP Il - 4.), obtu
vieron una entalpia de activacion de (309 - 40)kJ/mol y (290 - 40)
kJ/mol respectivamente, la que adjudicaron a la autodifusion de Zr
en fase alfa. Debe sefialarse que las entalpias de activacidn para
autodifusion en Zr, medidas por técnicas convencionales de difu-

si6én, se ubican entre 97 y 193 kJ/mol, preferentemente en cerca-
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nias del primer valor, que corresponde a 1 e.v. Dymet y Libanati
/237, por ejemplo, dan un entorno para dicha entalpia de autodifu-

sion entre 93 y 113 kJ/mol.

Ritchie y Sprungmann /21,24/ presentaron algunos graficos 6 ver
sus £ , y AM/M versus £ , para las temperaturas de ocurrencia de
los picos P y P2» En los mismos mostraron un aceptable ajuste de
las curvas tedricas y los datos experimentales. Las curvas teolri-
cas las obtuvieron modificando el modelo de Winkler-Gniewek, que
supone deformacion homogénea, para adaptarlo a la distribucidén de
deformaciones que aparece en la probeta de chapa en el péndulo de
reed. Povolo /25/ ha sefialado que esa comparacion no es valida,por
cuanto la adaptacion hecha en teoria s6lo contempla la inhomogenei
dad espacial de las tensiones, en tanto que el 6 medido se ve afee
tado por inhomogeneidad espacial y temporal (ver el tratamiento ge
neral de este tipo de problemas en CAP 1 -seccidén 5.). Povolo obtu
vo, suponiendo una relacidon de decaimiento c¢c = 2, una curva e (£ )
tedrica, adaptada a ambas inhomogeneidades, que ahora no se ajusta
ba a los datos experimentales. En el mismo trabajo /21/, Ritchie y
Sprungmann observaron la aparicion de un ciclo de histéresis en la
curva Q ~ versus T, para especimenes especialmente tratados (con-
sistentes en probetas de Zr que se mantuvieron durante horas a la
temperatura de la transformacion alfa - beta, mientras se las vi-
braba a una amplitud de deformacidén baja y constante) . En la corrj.
da de temperaturas creciente, observaron un fondo y P4- En el des-
censo de temperaturas, midieron en cambio un espectro parecido al
del tipico pico de Zr, atribuido a B.deG. por otros autores. En e”
pecimenes con un recocido normal (unas horas a 1023 K) no observa-
ron histéresis y sO6lo aparecia el tipico pico citado. Las probetas
que daban lugar a la histéresis, denominadas '"super recocidas",pre
sentaban un T.deG. grande(de unos 250pm de acuerdo a las metalo-
grafias presentadas en /21/), y debian poseer segun los autores
muy baja densidad de dislocaciones en los granos y en los B.deG.

Lo opuesto ocurriria en las probetas deformadas y s6lo parcialmen-
te recuperadas. Estas presentaban grano fino (de unos 10 m de a-

cuerdo a las metalografias presentadas en /21/). Como el Zr era de
alta pureza (poseia unos 20 ppm de O al ser recepcionado), en las

probetas recocidas normalmente, debia haber sélo unos pocos puntos
de anclaje por unidad de longitud de malla. Por el contrario, en

las probetas '"super recocidas™, al reducirse la densidad de dislo-
caciones y mantenerse constante el porcentaje de impurezas (0 even
tualmente aumentar por un efecto de 'getter™ a alta temperatura),
tales dislocaciones debian estar fuertemente ancladas por nubes de
impurezas. A temperaturas inferiores a una cierta "temperatura cr_i

tica", Tc , que evaluaron en 723 K, cada segmento estaria anclado
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por una atmésfera extendida de 0O intersticial. Como la amplitud de
deformaciodon critica para el desanclaje (fendémeno asociado a P ), y
la amplitud de deformacién critica para la redistribucién longitu-
dinal de 1impurezas en el nucleo de las dislocaciones (fen6meno aso
ciado a P”™), se incrementan significativamente cuando aumenta el

nimero de anclantes, era probable, segun los autores,que ninguno

de esos valores cayera dentro del rango experimental de deformacio
nes utilizado, por lo que PQ y PN estaban ausentes durante la rama
de ascenso de T del ciclo. A temperaturas cercanas a 873 K, supo-
nian que las dislocaciones podian comenzar a arrastrar las atmésfe
ras de iImpurezas, y por lo tanto desparramarlas en un area mucho

mayor, dentro del plano de deslizamiento. En tal caso podian empe-
zar a manifestarse los dos fendmenos arriba citados, que estaban

bloqueados. A partir de esta temperatura y en la rama de descenso,
podian estar presentes todos los mecanismos que involucraran seg-
mentos de dislocacién relativamente largos, o sea relativamente 1i
bror. <& iinclLirito:;. Ror lo qlue i(\iE.ircccr: fun PZ' I’l, y Po - Si no se
descendia de Tc, se mantenia el espectro de descenso, en tanto que
si se descendia de dicha temperatura, se recuperaba el de fondo de
baja F.1. y P~. El porcentaje de oxigeno reducia el &area del ciclo
de histéresis, lo que sumado al valor de 723 K, hallado para Tc,

les hacia suponer que las impurezas participantes en los fendmenos
de interaccion, impureza-dislocacion, supuestos como responsables
de esa parte del espectro, eran atomos de 0. Segun los autores, a
esa temperatura, los &atomos de oxigeno se tornan apreciablemente

méviles en la red de Zr.

De la comparacion de los diferentes trabajos previos expuestos
en esta revisidn, surge que quedan numerosos puntos que aclarar.
No existe un estudio sistematico y detallado sobre el fondo de F.
I. de A.T. en Zr. No existe tampoco una expresion tedrica de Q ,,
que dé cuenta de la informacidon experimental existente. A clarifi-
car este tema apunta el estudio sobre Q ~ de metales en general
que se presenta en el CAP V y las mediciones hechas en el fondo de
F.1. de Zry-4 que aparecen en el mismo capitulo. A la luz de los
ultimos trabajos /21,24/, se ha creado una fuerte controversia a-
cerca del origen del pico principal del espectro de A.T.delzZr(P2 en
/21/,va que como se detalldé antes, esos autores sustraen el fendmeno
de los B.deG., para explicarlo en base a modelos que utilizan dis-
locaciones ubicadas en los granos. Nuestro trabajo en Zry-4, que
sirve de referencia para discutir lo que observamos en Zr, y el es
tudio detallado del fendmeno de histéresis arriba mencionado, pero
con la introduccidon del parametro T.deG., reubicaria el problema
dentro de la relajacion de bordes de grano. Exceptuando el trabajo

de Fernandez y Povolo /720/, realizado entre temperatura ambiente y
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cierto tramo inicial del rango de A.T. (hasta 800 K), en alta frecuencia, no e-
xiste informacion en la literatura sobre el espectro de amortiguamiento del zir_
caloy - 4, alun cuando el mismo ha sido y viene siendo estudiado por numerosos

investigadores de nuestro pais, con una gran variedad de técnicas diferentes de

la F.1_Nuestro trabajo sobre la F.1. de A.T. del Zry-4 apunta a llenar ese va-

Excepto el trabajo 720/ y parte del trabajo /21/ todas las mediciones fueron
realizadas on decaimiento libre, por lo que la F.l. intrinseca no puede obtener
se a partir de esos datos. En este trabajo, mediante un método original de medi
cion (descripto en CAP 1V -1.7), se obtuvo, operando a amplitud maxima constan-

te, F.l. intrinseca, susceptible de ser comparada directamente con los valores

tedricos.
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CAPITULO IV - PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

1. Descripcién de los equipos e instrumental utilizados y de las Técnicas
de Madicion.

1.1. Equipos e instrumental existentes.

1.1.1. Equipo de medicidon.de F.l. a frecuencias bajas (0,3 Hz
a 15 Hz).

Se trata de un péndullo de decaimiento libre desarrollado por Malinas /7 1 /,
de torsion, invertido, apto para medir a bajas (B80K) y altas temperaturas, bajo
vacio de bomba difusora. Originalmente empleaba un dispositivo electromagnético
de excitacion y captacion de las oscilaciones, dado que las dimensiones y mate-
rial de los especimenes (monocristalinos), situaban forzosamente la frecuencia
natural en unos 14 Hz, muy por encima del limite admitido para una captacion vi

sual directa (inferior a los 2 Hz). .

Posee un sistema de contrapeso a balanza (Fig. 4.1) que permite equilibrar
el peso del péndulo (vastago, brazos de inercia y masas de inercia). Asimismo
permite, al inicio de la experiencia, someter al espécimen a una tension de
fraccioén desead), absorber dilataciones o contracciones del espécimen, y absor-
ber diferenclL» de dilatacién térmica entre el tubo-porta-mordaza inferior y el

tubo-porta-mordaza superior.

Cuenta con un excelente sistema de amortiguacion y filtro de las vibracio-
nes externas (Fig. 4.2.a), del tipo de los utilizados en las mesadas para tra-
bajos de holografia laser /7 2 /. El péndulo esta posado, mediante resina sintéti®
ca esponjosa,sobre un chasis metalico. Este se halla anclado en una base de
hormigon (1,20m x 1,20m x 0,25m) de aproximadamente 500 Kg. La base se asienta
sobre una camara de camion inflada, y ésta a su vez, sobre una plancha de made-
ra aglomerada, separada del suelo por nueve tacos de corcho. Resulta asi un sif
tHm oscilante de baja frecuencia natural (gran nasa y baja constante de resti-
tucidn) , que filtra vibraciones de otras frecuencias, introducidas por el movi-
miento de personas en el laboratorio o por las bombas mecanicas de vacio proxi-
mas. El aire en la camara, y el corcho, amortiguan la amplitud de las vibracio-
nes que subsisten al filtrado. Como desventajas, se citaban en Ref /1/, que el
acceso el péndulo era incomodo y el montaje de accesorios, delicado, por el mo-
vimiento inevitable que se imprimia a la camara durante esas operaciones. Estas
dificultades se han solucionado totalmente en el presente trabajo (ver Cap. IV-
1.2.1.).

1.1.2. Equipo de medicion de F. 1. a frecuencias medias (50 Hz
a 150 Hz), automatico.
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Se trata de un péndulo de oscilacion entretenida, desarrollado por Armas /%/,
de torsion, Invertido, apto para medir a altas temperaturas, bajo vacio de bomba
difusora. Este péndulo, como todo péndulo automatico, hace viso de la expresion

dada en Cap. I - 3.1.:

2Tt E

Con el fin de mantener constante la amplitud maxima de oscilacién se sumi -
nistra, mediante un sistema electrénico que incluye un lazo de realimentacion,
la energia A E que pierde el espécimen por ciclo. En este péndulo se utiliza un
captor optoelectrénico. Este incluye una fuente de luz repelada, un sistema Op-
tico para crear un frente de sombra y luz, un espejo solidario al eje de tor -
sion del péndulo, una ventana (vidrio esmerilado) rectangular donde se posicio-
na la imagen del frente de sombra y luz, y un fotodiodo (F-D) , que recibe luz
de dicha ventana y permite traducir el desplazamiento sinusoidal del frente
(proporcional al movimiento oscilatorio del péndulo), a una tensién sinusoidal.

Ih sistema electronico desarrollado por Olivero et al. /4/, procesa esta
tensidén hasta obtener en un desfasador una sefial de comando sinusoidal con una
frecuencia idéntica a la frecuencia mecanica natural de oscilacioén del péndulo,
pero desfasada en 90° respecto de la misma. La sefial de comando se entrega a un
par de bobinas excitadoras (Ver Fig. 4.3), fijas en el espacio, cuyo campo mag-
nético actda sobre un iman permanente solidario al eje de torsion. Finalmen -
te,un lazo de realimentacidon mantiene la amplitud de oscilacién
constante en un valor prefijado, lograndose asi un régimen de oscilaciones en -
tretenidas.

El sistema electroénico preveia la correcciéon del valor de Q \ ante varia -
ciones de la frecuencia del péndulo por variacion del médulo de la probeta, en
forma aproximada, y en un rango gue aceptaba hasta un 30% de variacion del médu
lo. En el presente trabajo se construyd un corrector de amplio rango y bajo e-
rror que sustituy6 el anterior (ver Cap. IV - 1.3))

1.1.3. Equipo de recocido de probetas bajo vacio.
Consiste en un homo eléctrico tubular para temperaturas de hasta 1200 C y
un tubo de cuarzo, para recocer en su interior las probetas, bajo vacio de bom-

ba difusora o atmésfera inerte (argon)(ver Fig. 4.4).

1.1.4 Dispositivos para la confeccion y estudio de metalogra -
fias.

Se utilizaron los siguientes dispositivos:

- una pulidora mecanica rotativa (apta para trabajar con lijas al agua, pa-
fio de alumina y pafio con pasta de diamante; con ella se realizaron los pu
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lidos mecanicos, previos que requiere la confeccion de una metalo -

grafia).

- una cuba de pulido electroquimico y anodizado (posee una
fuente de c.c. de salida ajustable segun el metal a trabajar; con
ella se realiz6é la etapa final de las metalografias, excepto aque-
Ilas donde se empled simplemente un ataque quimico).

- un microscopio Optico (para la observacién y toma fotografi-
ca de metalografias y medicién de T. de G.)

1.1.5. Equipos utilizados en otros Centros de In-
vestigacion .

Aparte de los equipos arriba mencionados, pertenecientes al
Grupo de Metalurgia Fisica (IFIR - CONICET - UNR), y de los desa-
rrollados en el curso del presente trabajo (ver Cap. IV - 1.3) se
tuvo acceso a:

- un laminador mecanico pesado.

- un equipo de difraccion de raxos X para determinacidn de tex

tura por la técnica de Schulz.

- un detector de pérdidas en sistemas de vacio por inyeccion
de helio.

Estos tres equipos pertenecen a la Comisiéon Nacional de Ener -
gia Atdémica (Centro Atéomico Constituyentes y Sede Central).

1.2. Modificaciones y mejoras de los equipos e instrumental
existentes.

1.2.1. Modificaciones y mejoras en el Equipo de me
dicion de F.l. a frecuencias bajas:

- Construcciodon de una nueva base para el sistema de amortigua-
miento y filtro de vibraciones externas. La misma (mencionada en
1.1.1), se construydé con hormigén armado, con dos reticulados de
varillas hierro en su interior y tres ménsulas de hierro en U, nu
mero 8, donde se roscan tres tornillos calantes. De esta manera,
la base (en la que esta anclado el chasis metalico, soporte del
péndulo), normalmente apoyada durante las mediciones sdélo sobre la
camara de camioéon inflada, puede apoyarse en tres puntos del piso
(mediante los tornillos calantes). Esto posibilita que el operador
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ascienda a la base para la colocacién de probetas u otras operacio
nes. ElI comportamiento, una vez eliminado el apoyo en los torni -
lios calantes, es totalmente satisfactorio, pues no se observa rui
do de origen mecanico montado en la sefial sinusoidal principal (al
menos la relacidon sefial-ruido es superior a 100) ante la produc -
cion, exprofeso, de fuentes de ruido en el ambiente.

- Mejora en el dispositivo mecanico oscilante.

Se intercal6é en el eje de torsién un marco rectangular (Ver
Fig. 4.1.) con la finalidad de permitir que una varilla de acero
inoxidable de diametro 0,8mm, alineada con dicho eje, rote en a -
ceite de difusora (contenido en un vaso que esta sostenido a su vez
desde el chasis del péndulo). De tal manera, se logra un rapido
amortiguamiento de movimientos laterales, iInducidos durante la
excitacion (atribuibles a la dificultad en lograr una cupla exci-
tadora pura), sin que se introduzca una friccién importante por
rotacion. Esto se verificOd practicamente, midiendo fondos de F.I.
a temperatura ambiente (incluyendo el de la probeta) de 1 6 2 x
10 valores éstos que son tipicos en los péndulos de torsion.

- Mejora en el dispositivo de excitacion.

Al utilizar un nuevo sistema de deteccion de las oscilaciones
(que se describe en la seccidon 1.3.1.), se elimindé de los brazos
de inercia los iImanes permanentes, imprescindibles en el sistema
de deteccidn electromagnético. La excitacién se hace ahora median
te bobinas opuestas (construidas sobre tubos de "grilén" y oosi -
cionadas mediante soportes de chapa de cobre) que actuan sobre
dos nucleos de "ferrites livianas'", de las utilizadas en las bobi-
nas de frecuencia intermedia en radioreceptores. Estas, dada su
muy baja magnetizacion remanente, una vez cortada la alimentacioén
de las bobinas excitadoras, no provocan amortiguamiento alguno al
oscilar sobre la platina del péndulo (construida con acero 1010 y

cromada; ver Fig 4.1.). En efecto, las ferrites livianas /5/, cons
tituidas por Mn Zn o Ni Zn en lugar de Fe, poseen alta permeabili-

dad y al mismo tiempo un ciclo de histéresis muy cerrado.

- Mejora en el sistema de vacio.

Al optar por un sistema de captacidén optoelectrénico,debid
construirse un nuevo cuerpo (que se confeccion6é con latén y sdida
dura dura 'de plata”; ver Fig. 4.1), soldado a la platina por su
extremo superior, dque cumpliera las siguientes funciones: poseer
un ojo de buey con vidrio plano y "0o" -ring con el fin de hacer
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ingresar el haz de luz y permitir su posterior salida hacia el captor, posibili
tar mediante un"quick-connector”® "acoplar rapidamente el tubo de cuarzo concéntri-
co con el espécimen vy, finalmente, disponer de una toma de vacio del tipo
“"Leybold 32." A esta ultima, con un“bellow"metadlico como intermediario, se aco
pi6é directamente la bomba difusora, con lo que se eliminaron mangueras entre el
sistema y dicha bomba. Se logré armar entonces un sistema completo de vacio
que requiere: unos 60 minutos de evacuacidn de bomba mecanica de paletas rota-
tivas hasta alcanzar un vacio previo de 4 Pa, unos 20 minutos para que la
bomba difusora de aceite entre en régimen, y unas dos horas para medir enun Fen
ning, en la cabeza de la difusora, 0,8 a 0,4 m Pa (en la zona de la probeta
cabe extrapolar wn. valor, un orden de magnitud mayor). Estos valores se consi-
deran como aceptables para un sistema dinamico de alto vacio. Mejorarlos impli
caria un costo alto y una tecnologia (utilizar por ejemplo trampa fria con ni-
trégeno liquido, bomba idénica, gradientes metal-cuarzo, ''0''- rings metalicos,
etc.) que no se justifican en nuestras experiencias de larga duracién horaria
continuada (entre 10 y 32 horas) y debido a que el Zr es un muy buenTgetterV
Recién en vacios de 10_IQ torr (1,33 x 10_g Pa), que tampoco se alcanzan con
la tecnologia citada, se considera nula-la absorcién de oxigeno por parte del
Zr 161.

También se incluyd cono mejora del sistema de vacio la refrigeracion forza
di del "o''-ring del’quick-connector"para el tubo de cuarzo. Consistié en una
cmiWi de cobro )\ I que ho soldd, con soldmluwi blanda '‘de oHtifio", un serpen
tin de cobre, y por el que se hizo circular la misma agua de refrigeracion de
la difusora y de su baffle. Con este dispositivo, la temperatura del homo pu-
do llevarse hasta 1220 K, habida cuenta que interesa alcanzar en algunos expe-
rimentos la temperatura T oc/fi de cambio de fase del Zr, o sea 1135 K.

1.2.2. Modificaciones y mejoras en el equipo de medicion de
F.1. a frecuencias medias.

- Mejoras en el dispositivo mecanico oscilante.

Se soldaron (con material de aporte inoxidable, en las zonas de A.T., vy
con estafo, en las zonas que trabajan practicamente a temperatura ambiente) to-
das las uniones metalicas de la cruz del péndulo. Para ello fue menester reem -
plazar la pieza que sostiene al iman permanente y al espejo, anteriormente de
aluminio, por una nueva, maquinada en laton. Estas soldaduras fueron realizadas
por cuanto hasta este trabajo (en el transcurso del cual, en algunos experimen-
tos se alcanzaron 1220K), habia sido necesario operar el péndulo s6lo hasta
900 K por lo que se admitian uniones en base a piezas clavadas entre si, con
pernos pasantes de fijaciéon. Ademas se tratd de evitar un comportamiento inde-
seable del péndulo, observado en trabajos anteriores, por el cual el experimen
to se veia muy perturbado ante la aparicidn de una modulacién de la sefal si-
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rruosidal principal. Esta modulacion podia responder a un acoplamiento entre la
oscilacion de torsion y la de flexion segun se sefiala en /3/, a un problema
de caracter electroénico creado en la etapa de realimentacidon o a una vibracion
espurea generada en las uniones metalicas no soldadas. Las soldaduras apunta-
ban a eliminar esta tercera causa,y el problema de la modulacion, luego de

practicarlas, no se presentd en nuestros experimentos.

- Mejoras en el sistema de vacio.

Se eliminé una manguera de P.V.C. existente entre el sistema y la bomba di
fusorat acoplando ésta directamente a través de una manguera Flexible metalica
corta. Se eliminaron varios "o'"-rings de neopreno en la zona de sujecion del
alambre de acero de suspension, mediante el uso de un tubo ciego de pirex. Se
dispuso una manguera de P.V.C., de diametro 32 mn, entre la bomba mecanica y
la bomba difusora para reducir la impedancia del conducto. Con estas mejoras,
el sistema completo de vacio pasé a tener un comportamiento similar al descrip
to en el caso del péndulo de F.l. a frecuencias bajas(Ver 1.2.1.).

También en este caso, la mejora del sistema de vacio incluy6é la refrigera-
cion forzada, en serie, de dos "o''-rings,para poder alcanzar temperaturas cer-
canas a 1220 K.

- Aislacion térmica del captor optoelectronico (D) y del preamplificador

(P-A).

De acuerdo al error sistematico que introduce la temperatura del F-D y del
P-A (0 sea del medio ambiente que los rodea) , sobre la sefial final de interés
(Q - ), que fuera detectado y evaluado segin la descripcidon que se hace en
la seccion 1.4.1., se hizo necesario adoptar una de las siguientes medidas:(a)
mantener el conjunto artificialmente, a una temperatura constante superior a
la del ambiente, mediante una resistencia calefactora alimentada por un regu-
lador proporcional,

(@) aislar térmicamente el conjunto.

Se adoptd este ultimo recurso. Se dispusieron planchas de amianto y de tel
gopor para evitar que el aire, que asciende por conveccidn desde el homo, ca-
liente excesivamente la caja metalica donde se aloja el sistema ¢ptico, el F-D
y el P-A. Se dispuso, ademas,de un recipiente para refrigerar con agua y hielo
las paredes y el techo (ambos metalicos) de dicha caja. Con este recurso se lo
gré mantener la temperatura en el aire interior circundante en aproximadamente
293 K,para cualquier temperatura del homo y del ambiente.
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1.2.3. Modificaciones y mejoras en el sistema de recocido.

Se rebobind con Kanthal el homo eléctrico tubular horizontal que formaba
parte del sistema de recocido citado en la seccion 1.1.3. llevandolo a una po-
tencia de 2 Kw. Se dispusieron tres sebientos de espiras, con espaciamiento di
ferente, con sus respectivas resistencias exteriores '‘chupadoras’ variables,
en paralelo. Imponiendo una temperatura tipica para los recocidos de Zr y alea
ciones de Zr, de 1023 K, se fueron variando esas resistencias chupadoras has-
ta obtener un gradiente de unos 0,25 K/cm en una longitud de 18 cm (ver Fig.4.4
y 4.5), que consideramos como muy aceptable para dichos tratamientos térmicos.
La temperatura de recocido, utilizando un regulador proporcional a tiristores,
se mantuvo dentro de una faja de 8 K de amplitud.

1.3. Equipos nuevos construidos en el marco del presente trabajo.

1.3.1. Sistema de captacion y registro de las oscilaciones

del péndullo de F.I. a frecuencias bajas.

Este péndullo opera por decaimiento libre de las oscilaciones, en cuyo caso
Q N se obtiene de alguna de las 3 expresiones dadas en Cap. 1 - 3.2.1.

Dentro de la literatura dedicada al amortiguamiento en materiales, un nd -
mero muy importante de experimentos de F.l. se ha realizado, y se realiza, me-
diante el decaimiento libre de las oscilaciones. Y dentro de esos experimentos,
el grueso fue realizado mediante la observacion visual de dichas oscilaciones.
Como el limito superior de frecuencias pasibles de ser observadas a ojo desnu-
do es de 2 Hz, todos esos trabajos utilizaron el tipico péndulo de frecuencia
natural, a temperatura ambiente, de aproximadamente 1 Hz. En todos esos casos
se empled un espejo solidario al eje de torsion (que es, a su vez, el modo de
vibracion al que mas se ha acudido dentro de los usualmente empleados: torsiodn,
vibraciones longitudinales, flexion, etc.), un haz de luz, una regla situada
a cierta distancia para observar las amplitudes sucesivas, y un cronémetro.

Algunos experimentos, realizados en el marco del presente trabajo, con el
péndulo de F.I. de frecuencias bajas, emplearon el método de detecciodn visual
(tal es el caso de los experimentos presentados en las Figs. 5.1y 5.28) .No obs-
tante, debido a todas las dificultades particulares que presenta la medicion
de F.1. de B. de G. y laF.l. de A.T., descriptas en la secci6n 1.5., se cons
truyé un sistema de captacion y registro de las oscilaciones.

El sistema (ver Fig. 4.2.b, 4.6 ,4.7. y 4.8 ) cuenta con:

- una fuente de luz consistente en dos lamparas de proyector de 3w cada
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una, de filamento muy localizado, alimentadas por una fuente de tensidn estabi-
lizada.

- un sistema oOptico (lente condensadora y objetivo compuesto, de 150 mn de
distancia focal) para crear una sombra y un frente de luz. con borde de bien de-
finido sobre la ventana de un captor fotosensible.

- un espejo concavo plateado, solidario al eje de rotacién del péndulo, so-
bre el que incide el haz de luz mencionado arriba y se refleja para formar una
imagen nitida sobre una pantalla traslicida.

- un captor optoelectrénico (fotodiodo F D ) ubicado a cierta distancia de

la pantalla traslicida y dentro de un tubo negro-mate.

- un recipiente refrigerador del F-D r con agua, para mantener su curva ca-
racteristica constante, curva de la cual depende la calibracidn que se describe

en la seccioéon 1.6.

- una caja de telgopor, pintada interiormente con pintura negro mate, que
aisla térmicamente al fotodiodo de la corriente ascendente de aire caliente pro
veniente del homo eléctrico del péndulo. Ademas,evita reflejos indeseables en
la pantalla traslicida,permitiendo asi que los experimentos se hagan utilizando
luz artificial en el Laboratorio.

-un amplificador de la sefial del FD.

- una segunda etapa amplificadora (de ganancia variable) y filtro pasa-ba -
Jos activo de respuesta maximamente plana (de Butterworth) de frecuencia de cor
te seleccionable.

- un osciloscopio ""Tektronix™ 5103 N para almacenar la sinusoide amortigua-
da en pantalla, en particular en los experimentos de frecuencia mayor (8Hz).

- un registrador grafico x - t, Hewlett-Packard 7004 B, para registro de ex
perimentos de frecuencias bajas (hasta un valor maximo de 2 Hz , sobrepasado el
cual se abandona la zona lineal del instrumento) . Los experimentos en que se u-
tilizd este registrador grafico son mds bondadosos (0 en términos de teoria de
errores, presentan menor dispersion) por cuanto la sefial puede ser evaluada sin
urgencia en cuanto a posicion en temperatura y amplitud de los picos sucesivos,
cosa que no sucede en el caso de utilizar el osciloscopio, donde la adquisicion
de cada punto (Q , T) exige borrar la sinusoide correspondiente al punto ante-
rior.

- un periodimetro digital "FCE e I'"" /7/ para obtener la frecuencia fy 2

que participan en el calculo de Q_ y del defecto en médulo respectivamente.El
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mismo se utiliza cuando Q no toma valores demasiado altos, es decir cuando se dis
pone de un nimero n alto de semiamplitudes a considerar.

La calidad de la imagen obtenida en pantalla del osciloscopio puede obser -
varse en la Fig. 4.9, donde la mayor amplitud corresponde a una deformacion£.

N

de la probeta de 7,4 x 10°® y lamenor a”~ = 1,4 x 10°° .

La calidad del registro grafico puede observarse en la Fig. 4.10, donde la
mayor amplitud corresponde a - 4 x 10 ™~ y se ha medido un decaimiento £ /£F
= 1,5, durante todo el experimento.

El filtrado de frecuencias altas (80 Hz de linea, o 100 Hz captados direc-
tamente por el propio fotodiodo de tubos fluorescentes del Laboratorio, etc.)
es excelente. La bondad del filtrado de ruido de origen mecanico ya fue deta
liada en la seccidén 1.2.1. Finalmente subsiste un ruido originado en el bambo-
leo lateral del péndulo que se traduce en esfuerzos de flexion sobre el espéci
men. El origen de ese bamboleo lateral debe buscarse en un imperfecto balanceo
dindmico, por no lograrse una simetria axial total durante el montaje de la pro-
beta y de las masas de inercia. Otra causa puede ser la aplicacién de una cu -
pia pura (que es lo que se desea), mas una fuerza (indeseable), cuando se exci-
ta al péndulo antes de dejarlo en régimen de oscilaciones libres. Como se vio
en la seccion 1.2.1. se dispuso de una mejora para minimizar ese ruido. Este ti
po de limitacidén es propia de los péndulos que operan en torsion. Es por ello
que el limite inferior de la amplitud inicial de deformacién, antes del decai -
miento, sea en la mayoria de los casos presentados en la literatura, de 2 a 2,5
X 10 6. No sucede lo mismo en otros modos de excitacion. Por ejemplo, con el
péndulo de Fflexién, es normal medir en el rango de 10 ~.

El sistema de captacion y registro, arriba descripto, se complementa con un
sistema (también 6ptico) de calibracion y control de las amplitudes de deforma-
cion  (ver Fig. 4.6.), el cual se describe en la seccién 1.6.

1.3.2. Sistema corrector de amplio rango de la F.l. ante varia-
ciones del médulo de elasticidad del espécimen para el
péndulo que opera a frecuencias medias.

Al describir el modo de operacién de un equipo de F.l. por oscilaciones en-
tretenidas (Cap. | - 4.4. yApéndice 3), se explicd que tal automatizacioin
traia aparejada, inevitablemente, una dependencia de la F.lI. medi-
da con la frecuencia de oscilacién (debida en realidad a que exis-
te, simultaneamente, una proporcionalidad inversa entre la F.1. y el médullo de e
lasticidad, y una dependencia con funciones de f segun sea la magnitud fisica
que se mantiene constante con el sistema de control). De cualquier manera, como
la frecuencia natural de oscilacion depende del médulo de elasticidad (en tor -
sidn, segun la cc. (1.73)), cada vez que éste varie significativamente variara
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Ty se alterara el valor de F.I.

El péndulo automéatico utilizado en nuestro trabajo mantiene el angulo de of
cilacion maximo O constante (en caso de que todas las probetas posean idénti-
ca longitud entre mordazas e idéntica secciobn,se puede decir entonces que el
péndulo mantiene amplitud de deformacidn £q constante).

Por lo tanto,n = 2 en nuestro caso,y
la ec. (1.92) resulta

0"1_ KV @.1)
2
El significado explicito de K y V se dan en APENDICE 3.

El péndulo automatico /3,4/, realizaba correcciones automaticas efectuando
la division por ¥ en forma aproximada. Para ello utilizaba la transferencia
cuadratica existente entre la tension de compuerta y la resistencia de canal
de un transitor de efecto de campo, para fabricar en forma aproximada, una se-
fial proporcional a 1/f . Finalmente, un multiplicador analégico, efectuaba el
producto de dicha sefial por el valor de una tensién proporcional a la corrien
te de las bobinas. Resultaba asi un corrector de buena respuesta, pero cuyo
rango se lialiaba restringido por la forma de la curva caracteristica del tran-
sistor de efecto de campo. Dicho rango permitia, en principio, corregir laF._l.
ante variaciones de un 30% en ¥ . Como nuestras probetas de Zr y Zry-4 exhi
bTan una variacion de un 60%, y con el objeto de poder efectuar la correccién
automatica con bajo error en todo el rango de operacion del péndulo ya citado
(50 a 150 Hz), independi entemente del material en estudio, se construyd un
Sistema Corrector de amplio rango.

- Circuitos y Principio de Funcionamiento del Sistema Corrector (S.C.)
amplio rango.

El S.C. que se ha construido hace uso de llaves analégicas y Tiltros pasa-
bajos con los que se logra un error bajo en las operaciones a realizar, en un
amplio rango de frecuencias, muy superior al que presentan los especimenes du-
rante los ensayos.

El circuito estd representado mediante un diagrama en bloques en la Fig.
4.11 y mediante sus componentes en la Fig. 4.12.

Se denomina Q * s/c (friccidon interna sin corregir por frecuencia al cuadra

de

do) a KV y Q_lc (friccion interna corregida) a Q_1 s/c. £2 .En realidad este K

es proporcional al K dado en la ec. (4.1.) por cuanto se introduce amplifica -
cion de las sefiales por razones practicas.
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El valor de Q ™ s/c se obtiene de la electrdnica existente del péndulo como
una tensidn de alterna. La misma, al entrar al S.C., es amplificada y rectifica
da en A 1 a media onda. Con un filtro Fo, pasabajos, se obtiene una tensién de
corriente continua proporcional a Q ~ s/c, y finalmente, con una llave analogi-
ca LL 1, que es comandada por la sefial Si proveniente del Conparador con Reposi
cion; CCR, y un Filtro F1 pasabajos, se obtiene Q “c, como una tension de conti-
nua, con la que se logran los registros graficos de friccidn interna versus ton

peratura en un registrador X - Y.
La sefial Sl posee un periodo T constante y un ancho de pulsoTo = k.f

Por efecto de la llave analdgica LL 1y el filtro F 1, se obtiene un valor
medio de tension continua en el punto YA:

Qc= Qs/c*k . = JAfx .( & s/c)/f

Ti

con lo que se logra la correccion deseada.

La sefial S 1 se genera de la siguiente manera: de la electrénicageneral del
péndulo se obtiene una onda cuadrada de frecuencia f, igual a la de resonancia
del mismo. Con esta onda cuadrada se dispara a un monoestable Mi. A la salida
de M 1 se cuenta con una sefial de periodo T = 1/f y con una altura, y ancho de
pulso (T2), constantes, Tfijados por el propio monoestable. La salida de M 1 se
filtra en el filtro pasabajos F 2 obteniéndose V 2.

v2 = k2.Zk = k2 .F
I

Con una llave analdgica LL 2, comandada por el mismo nonoestable M 1, y un
A
Tiltro pasabajos F 3 se obtiene V~.

V3 es la sefial de entrada de corriente continua, para el integrador I. Este

realiza la integral V;

v4d - -] * dt
0}

y si se considera que permanece constante durante el tiempo de integracion,

entonces :

La salida del 1 es conparada en el CCR con un valor de referencia Vref
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hasta que se produce = ~ref Cuando ello sucede, el conparador se acciona,pa
sando su salida a un nivel alto, con lo cual a su vez resetea el integrador
I. Este mantiene su estado reseteado hasta que la salida Si sea puesta nuevamen
te en un nivel bajo. Esto ultimo se logra mediante los pulsos provenientes de

un oscilador de periodo Tl fijo.

Si en el tiemo t = Tq se alcanza la ~re£, entonces :
VreF - W (To) = K3 f2TO

de donde To = Vref /7 (K3F - K.f

2
Esta sefial SE' con To =K. ¥ XT " = cte., comanda la Ilave LL 1 como se

dijo anteriormente.

En el punto P del circuito del S.C. se obtiene una sefial de continua, pro-
porcional a la frecuencia f del péndulo, para el registro grafico. En W se ob-
tiene ¥ . Esta ultima es una sefial que interesa graficar por cuanto permite me
dir la variacion relativa del médulo de corte y parametros inportantes de la

relajacion como la Intensidad de Relajamiento.

Se leen utilizado amplificadores operacionales LF 13741 en los filtros y TL
081 en el CCR, un 4007 como llave analégica y un monoestable 555.

La calibracién de este S.C. se hizo mediante dos ensayos que se describen
en CAP. IV - 1.6.2.

El S.C. permite entonces obtener como salidas, tensiones de continua pro -
porcionales a T, f2 Yy Q_%: (F-1. que contempla las variaciones del médulo de
corte con la temperatura), siendo el resultado de los ensayos citados,que cons
truye la sefial ¥ con error inferior al 1% y la sefial Q~c con error inferior
al 2.

1.3.3. Armado de un dispositivo trefilador y de un dispositivo
para encapsulado de probetas.

Como complemento del equipamiento para tratamiento térmico de probetas, Yy
de ejecuciéon de metalografias, ya descripto, se construyeron dos nuevos dispo-
sitivos. Ambos apuntaron a poner en practica en el Laboratorio la técnica de
crecimiento de grano por el método "'strain-armeal'. Se modificdé una maguina de
traccién a monotomillo y velocidad constante seleccionable, para poder trefi-
lar alambre de Zr o Zry-4. Para ello se dispuso una mordaza especial para per-
mitir tomar pequefios diametros, una trefila de joyeria de acero duro y un limi
tador eléctrico de carrera. Para el posterior encapsulado de probetas bajo al-
to vacio o argon,se aprovechd un sistema de alto vacio y atmosfera inerte que
se utilizaba para crecimiento de monocristales /3/, adicionandole un®quick-
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connector' de laton para tubos de cuarzo, del tipo de los utilizados en calefac
tores domésticos. Los sellados se llevaron a cabo con soplete oxi-gas.

1.3.4. Construccién de una trampa de vapores o bomba criogéni
ca.

En algunos recocidos prolongados se bajo el vacio del sistema de recocidos,
descripto en 1.1.3. y 1.2.3., en un orden, mediante una trampa de vapores car-
gada con alcohol metilico y hielo seco (ver Fig. 4.4.).

La trampa se construyd en acero inoxidable y laton, con soldaduras "TIG" y
"de plata’”. La misma posee una brida que permite instalarla directamente enci-
ma de la boca de la bomba difusora, reemplazando la brida original de la misma.
Se prob6é con un detector de pérdidas por inyeccién de helio, hasta que retocan
do numerosas soldaduras, mostré pérdidas lo suficientemente bajas como para po
der operar a 1,33 x 10 ™ Pa.

La trampa, que es apta para operar con nitrogeno liquido, se construyé con
la finalidad de eliminar numerosos "0 -rings (innecesarios en el nuevo disefio),
con que contaba el sistema de recocidos existentes, y de permitir el montaje de
un medidor de alto vacio (Bayard-Alpert) en cercanias de las probetas (el sis-
tema existente s6lo podia medir el vacio en la boca de la difusora), con vis-
tas a utilizar el sistema para metales en general. En el caso particular del
Zr, debido a sus muy buenas propiedades como '‘getter' (ver el comentario he -
cho en 1.2.1.), la variacion del vacio en uno o dos dérdenes puede no ser Signi.
ficativa.

1.3.5. Armado de un homo tubular eléctrico para el péndulo de
frecuencias bajas.

Con el fin de contar con un bobinado, dividido en tres sectores, de corrien
te controlable, se construy6 un nuevo homo para el péndulo de frecuencias ba -
Jjas. En base a expresiones empiricas dadas por Seybolt y Burke /12/, se dise-
fid un bobinado de Kanthal para operar a una potencia de 3 KN. Se dispusieron
tres sectores: inferior, medio y superior a razon de 2, 1y 1,25 espiras/cm res
pectivamente, con el fin de contemplar las habituales caidas de temperatura en
los extremos y la presencia de corrientes convectivas ascendentes. A su vez se
conectaron tres resistencias '‘chupadoras' variables, en paralelo con cada sec -
tor, de 100, 50 y 10 chmios, respectivamente, con el fin de drenar corriente

por ellas para controlar la corriente de cada sector.

Luego de ser bobinado sobre un tubo de porc elana aluminosa, el kanthal fue
protegido mediante cemento "'Puro Tab' moldeable en agua, apto para temperaturas

de hasta 1.473 K.



Entre el tubo soporte y una carcaza de aluminio se interpuso una carga de
“vermiculita” (material en polvo con alto contenido de mica, de baja densi -

dad: 0,1b Kg/Zdm vy muy baja conductividad témmica:

/ 1 9 1
K=1,1x 10 cal cmK or seg , con una temperatura de trabajo de hasta

1.273 K) .

Sin utilizar las resistencias chupadoras, el disefio de los tres bobinados
produjo una zona de 10 cm con gradiente de 1 K. cm , a una temperatura de

873 K.

Utilizando las chupadoras se buscd, durante los experimentos, mantener la
lectura de las dos termocuplas de medicién dentro del grado. Esto representa

un gradiente de 0,1 K. cm ™.

La termocupla de control se dispuso entre el tubo soporte del homo y el

tubo de cuarzo del sistema de vacio. Su sefial se utilizaba en un programador
si - no proporcional, a relé, para producir rampas lineales de ascenso y des-

censo de temperaturas.

1.4. Técnicas de Medicion y estimacion de errores.

1.4.1. Mediciones de F.I.

Las mediciones de F.l. se realizaron utilizando los tres modos de opera -

cion posibles descriptos en GAP. 1 - seccidn 4.

Mediante decaimiento libre se midi6o para calibrar ambos péndulos (fre -
cuencia baja y frecuencia intermedia), y como modo normal de operacion en el
péndulo de frecuencia baja.

La expresion utilizada para el caso de F.l. baja es la de la ec. (1.39¢) a
la cual corresponde un error relativo:

AP At AAo + AAN

*1) == 4.2
er (a*l) + L A An - 4.2

Para F.l. media o alta puede utilizarse la ec. (1.39a) en cuyo caso el e -
rror relativo esta constituido Unicamente por el tercer término de la expre -
sion (4.2). Si se cuenta, como en nuestro caso, con una pantalla de oscilosco-
pio con memoria O un registrador x-t, se contabiliza la altura de todas las se
mi amplitudes y se calcula Q ™ a partir de b (ec.(1.63)), mediante una regre -
sion lineal del logarit mo de dichas semiamplitudes.

En laec. (4.2) se ve que el término critico lo constituye el tercero, de-
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bido al factor (On AO/ArN)™. Para nuestros decaimientos, donde imponiamos

c =Ao/An= 1,5, y suponiendo que en el mejor de los casos los errores relati-
vos de Ao y An son de Iy Z0en pantalla del osciloscopio respectivamente, re
sultarta un £r @Q de un 7»en laec. (4.2).

La regresion lineal compensa los errores en las distintas amplitudes si -
tuando ese error £r(Q ™ en un 50. EI uso del registrador x-t, al disponer de
mayor espacio para desarrollar las semiamplitudes, y de tiempo "infinito"” para
su procesamiento, mejora la calidad de la medicién y ubica ese error enun 300
4/0.

El grado de correlaciéon estadistica de la regresion lineal, r2, permite de
tectar de inmediato la presencia de una lectura erratica, o sea de un error
grosero, ya sea en una semiamplitud o en una posicién temporal de un maximo, y
por lo tanto permite su correccion. De igual manera, la comparacion de todos y
cada uno de los semiperiodos, permite verificar a aquellos pares de semiperio-
dos sucesivos que presentan un error de lectura, ya que uno de ellos exhibira
un valor superior al promedio a costa del semiperiodo vecino y ambos valores
se destacaran respecto al de los demas semiperiodos.

Es inportante contabilizar los valores de A, positivos y negativos, por-
que algunaasimetria en el sistema de captacion puede ocasionar un corrimiento
del cero. Planteando dos decaimientos hipotéticos, uno simétrico y otro asimé-
trico, es facil verificar que el error relativo porcentual del desplazamiento
del cero, se traslada directamente a Q ™~ (AH) y a Q ~(A-), en tanto que la se-
misuma de ambos valores restituye el Q ~ del decaimiento hipotético.

El valor de c no puede aumentarse para reducir el error en caso de existir
dependencia con la amplitud. A mayor c, corresponde mayor distorsion de Q ” in
trinseco (esto fue mostrado en la seccidén 5.2. del GAP. 1). Existe entonces el
compromiso de tomar el c mas cercano a 1, que no eleve inaceptablemente el e-

rror.

Mediante oscilaciéon forzada se midié en calibraciones o mediciones de veri
ficacion delaF.1. aA.T. en el péndulo de frecuencia media.

La expresion utilizada es la dada por la ec. (1.85), para la cual el error

relativo es:
T (43)
En este caso, si bien el error en CO (que es el error del periodo medido),

es muy inferior al 1o, resulta un error en Q también de un 3, a 4&, debido
a la imprecisién conque se determinan Aoy “Aq en la pantalla, tratandose de
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Una vez que se adopta ciertos c, &> y An, la contribucién al error, debi-
da al tercer término de (4.2.), es oonbtante. En este caso pasa a tener impor-
tancia el segundo. De la Ec. (1-39 ©) resulta :

-1
At _ At t Ff CT
t Gn( Ao/An)

En la egresidn (4.3), para oscilaciones forzadas, hay dos sumandos (el 2do.
y el 3ro.), de valor casi idéntico que pueden elevar el error. La suma de los

mismos resulta de acuerdo a la ec. (1.85):

2 ( ) = 2 Altj- (4.5)

ou1l- Cj2 QJ0 GT*

De (4.4 y (4.5 se observa que a valores bajos de 0 ™ convendra el modo
de oscilaciones libres, pues disminuye (4.4) y aumenta (4.5). A la inversa, pa
ra valores altos de Q ”~ convendra el modo de oscilaciones forzadas. En este Ul
timo caso, el techo de registrar las oscilaciones permite, en realidad, medir n
en lugar de P y t, con lo que el error no seria alto, pero debe observarse que
cuando n es pequefio el bamboleo lateral no tiene tiempo de ser amortiguado y
aparece, como ruido, montado sobre la sefial. Ademas puede no llegar a cumplir-
se la condicién ¢, con lo que las mediciones se realizan con distintas ampli-
tudes finales.

Las mediciones de F.l. hechas en el modo de oscilaciones entretenidas pre
sentan tres tipos de errores:

a) un error aleatorio (asociado al hecho de que no constituyen una medi-
cion absoluta como en los casos de oscilaciones libres o forzadas) que depen-
de de la calibracion realizada. Tal calibracién se describe en la secciéon
1.6.4. En laec. (4.15 ), la F.l. relativa, 0 ~ (mv), entregada por el Sis-
tema Correctordel péndulo de frecuencias medias, se relaciona con la F.1. ab-
soluta O ~ (adimensional), a través de una constante I, 0 sea segln una re-
lacion lineal. esta afectado, por un eventual apartamiento de la lineali-
dad, en un 1,670, donde ya estan involucrados, en gran medida, los errores
individuales de cadamedicion,de la calibracion.

b) un error aleatorio introducido por la electrénica del péndulo automa-
tico y la del Sistema Corrector. En la seccion 1.6.2. se estima que estas ope-

raciones analégicas se realizan con errores inferiores al 20.

©) un error sistematico introducido por la influencia de la temperatura
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ambiente sobre el fotodiodo y el preamplificador del péndulo de frecuencias
medias. Este error sistematico es de signo positivo, de forma tal que 0 ™ au-
menta al aumentar la temperatura. Para determinar su valor absoluto se proce-

dié de la siguiente manera:

Se instal6é un termdmetro en contacto con un tubo de bronce donde se alo-
ja el F - D, en cercanias del preamplificador. Ambos se hallan en el interior
de la caja que sirve de alojamiento a la lampara y al sistema ¢ptico. La caja
se ve afectada por la columna ascendente de aire caliente, proveniente del
homo con que se varia la temperatura del espécimen en estudio. Se calentd ar
tificialmente el area con una estufa eléctrica, midiendo Q ~ versus tempera-
tura del F - D, y manteniendo cierto nivel de F.l. constante, en base a mante
ner a su vez, la temperatura del espécimen constante. Se obtuvo una curva mo-
ndtona creciente en el rango, 293 K - 308 K, que representaba un aumento sis-
tematico de un 1% en Q N por grado de temperatura. Este resultado obligé a
adoptar medidas tendientes a suprimir dicho error sistematico (las mismas se
describen en la seccion 1.2.2.).

Suprimida la fuente de error c), podemos estimar en un 3, a un 4%, la In
fluencia de los errores aleatorios del tipo a) y b), para la operacién en os-

cilaciones entretenidas

1.4.2. Mediciones de amplitud de deformacién.

La disposiciodn experimental para calibrar en ambos péndulos el parametro
amplitud de deformacién, £0, se describe en las secciones 1.6.1. y 1.6.3.

Para el caso de torsion y de especimenes y cilindricos, la amplitud de
deformacion £o0 viene dada por la ec (1.95) y se determina experimentalmente se
gun la ec (4.11), por lo que el error relativo resulta:

E C + Ad + — (4.6)
crilcc=°; - A R i 0

Debido a los sumandos AR/R y AA/A , lamagnitud £o va acompafiada de
un error no menor de un 9%. En efecto, el propio espécimen es habitual que
exhiba diferencias reales en su didametro, producto del trefilado o del decapa
do del 20. Estas diferencias representan,para mediciones de un mismo espéci-
men un error sistematico,pero para la comparacion de distintos especimenes en
tre si a una misma amplitud, un error aleatorio. Un dispositivo de decapado
rotatorio fue construido con el fin de obtener la mayor homogeneidad dimensio
nal posible (ver la seccion 2.2.1. de este capitulo). A su vez las distintas
Aes a medir, utilizando luz blanca comin, pueden exhibir un error del ZA para
Lis menores ampl ilule;!. KI empleo de luz eoherente (Ji.ser) pemil LIri/i mimen -

tar D, y por lo tanto A, para reducir este error.
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1.4.3. Calculo de parametros de la relajacion.

- Entalpia de activacion

En el CAP 111, donde se hizo la revision de trabajos previos, se obser-
va que todas las determinaciones de A H se hicieron utilizando el corrimien-
to en temperatura del maximo de F.1. o de su ladera de baja temperatura, y en
todos los casos operando con un mismo péndulo. El empleo del corrimiento de
la ladera, para el caso de F.1. de A.T. y eeB. de G., ya fue criticado en
ese mismo capitulo. Entendemos que los errores A (A H), con que fue acota-
da AH en los trabajos previos, pueden estar subvalorados. Esto seria asi por
cuanto el error relativo de AH/dado por la ec. (1.45), resulta:

1

£Er (AH), o ATl (TFQ—"y ATp2 +

Tp-¢ "Tpi " TP1 t P2
gn (TP2 /ip,)1 = . (AT 72 P2 “.7)
LI "P2

Es *cir, que oL error, es inversamente proporcional a la razon entre las
frecuencias de pico, y a la razdon entre temperaturas de pico (tanto mas dife-
rente del valor unidad, cuanto mayor es Af). Obsérvese que en algunos traba-
Jos previos, esa razéon f2/fl ha sido inferior a 2, lo que puede arrojar un
error muy elevado en AH. Por ejemplo, si se opera con un Unico péndulo, sin
separar convenientemente las temperaturas de pico, un error de un Iben la
temperatura conduce a un error del 50% en AH, por la funcién particular que
asumen los dos propagadores de errores en temperatura. A su vez, un 1A, es el
error tipico que exhibe una termocupla no calibrada. En nuestro caso, al con-
tar con dos péndulos, hemos podido separar esas frecuencias de pico en mas de
dos drdenes de magnitud, y ademas obtener para algunos picos cinco frecuencias
dentro de ese rango, por lo que un grafico de Arrhenius en estas condiciones
debe dar un error bajo. No obstante, la indefinicion en la determinacion del
maximo de F.l. y en la resta del fondo, mantienen ese error en alrededor de un
107c. Por el contrario nuestra preocupacion se debid centrar en la prepara -
cion de especimenes gemelos, con tratamientos térmicos simultineos, antes de
su instalacién en los dos péndulos (ver preparacién de especimenes en la sec-
cion 2.1.). También no debe descartarse la posibilidad de que A H varie con
la temperatura. Sin embargo nuestro valor medido de AH (ver CAP V) para Zr,
obtenido con dos péndulos diferentes y por tanto con un fuerte corrimiento en
temperatura, de (285 - 29) kJ/mol, es muy similar al obtenido por ejemplo por
Gacougnolle et al. /9/, de (289 - 30)k3/mol, con un Unico péndulo y por tanto

con temperaturas de pico bajas, lo que indicaria la ausencia de la dependencia
sefialada.
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- Factor pre-exponencial del tiempo de relajamiento, Co.

De las ec. (1.40) y (1.41), en principio, podria determinarse Co como:

AH
0 -- e ~ KTp («m«)
2Tt fp

con A H obtenido a partir de un grafico de Arrheniusy los valoresf vy de

un pico. Sin embargo, dado que el error relativo de Co resulta:

Er( 06 = er(fp)+(ru )Er(/iH) + (-ajx")er (Tp") 4.9
\. TP >KTP

la aparicion de los propagadores (AH/KTp), de valor muy elevado, hace inadmi-
sible la utilizacion de la ec. (4.8). Esta es una situacion donde la funcién
sobre la cual hay que propagar los errores, hace aparecer como propagadores
de error, a funciones que resultan muy desfavorables para el experimentador.
Jju contirarlo también sucede, como eis el caso citado por Molinas y Armas /ti/,
del experimento tipico de difraccion de rayos -X para determinar parametrosde
red, donde aparece como propagador de error la funcidén cotangente del angulo
de Bragg. Esta funcion, para angulos proximos a~/2, disminuye fuertemente el
error del parametro de red, conduciendo a determinaciones muy precisas del

mismo.

En el presente trabajo se ha optado por obtener el valor medido de CO ( a
partir de la ordenada al origen de un grafico de Arrhenius (ec. (@.42), v a
cotar la potencia de diez correspondiente, en base a una estimacion grafica
del haz de posible rectas que pueden pasar por los entornos de error de los
distintos puntos. La potencia de diez interesa, por cuanto puede caracterizar
el tipo de fendmeno que da lugar a la relajacion. Es conocido el hecho de que
potencias de 10°~, 10-~ y 1 0 ' seg, caracterizan relajaciones debidas a

defectos puntuales.

1.4.4. Mediciones de temperatura y periodo.

La importancia de eliminar errores sistematicos de la lectura de tempera-

turas fue explicada en la seccidon 1.4.3. La calibracién de las termocuplas uti
lizadas, llevada a cabo con ese fin, se detalla en la seccién 1.6.6. La utili-
zacion del par "K' y de milivoltimetros digitales de cuatro digitos y medio
permite leer la centésima de milivolt (para un par "K', esto corresponde a un
cuarto de grado K), y acotar con dos a cuatro centésimas de milivolt (0 sea me
dio grado, a un grado).

La mayor fuente de error en la lo constituye en realidad la indéfini -
cion en el maximo de F.1., lo que sitda el error de la determinacion grafica
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de Q \nax en unos 4K.

En la seccion 1.5. se sefiala que la eventual existencia de un gradiente
térmico a lo largo de la probeta altera las caracteristicas del pico de F.I.
En el homo vertical de nuestro péndulo de frecuencias bajas, se imponia una
zona de 10 cm con un gradiente de 0,1 K.cra o menor (ver secciéon 1.3.5.), lo
cual podia conducir, puestos en la situacion mas desfavorable, y para energias
de activacion elevadas como las de nuestro trabajo de unos 290 kj/mol, a una
disminucion del 10% en la altura del pico y a un crecimiento en de 0.5K/11/.
En el homo vertical del péndulo de frecuencias medias no se cuenta con resis-
tencias chupadoras, pero la escasa longitud de los especimenes (28 mm ), permi
tia observar mediante las termocuplas extremas (Se contaba con tres termocu -
pias de medicidn), un gradiente de unos 0,15 kcm-1, lo que eventualmente podia
provocar distorsiones del pico similares a las ya apuntadas en el caso de fre-
cuencias bajas.

Las lecturas de T, a traerés de un periodimetro, resultaban muy bondadosas
en el caso de frecuencias medias. Se estimaba el £ r en 0,02, cuando el iIns -
truniento leia 100 periodos y promediaba. En el caso del péndulo de frecuencias
bajas, a partir de cierta F.l. y hacia valores bajos de ésta, podian tomarse
conjuntos de 10 periodos, lo que situaba el £ r en un 0,170.

1.4.5. Mediciones de T. de G.

Las mediciones de tamafio de grano, L, realizadas segun las norrias ASTII
E 112, se describen en la seccidon 2.4. EIl error que debe afectar todos los va
lores de L, no es inferior a un 10%. Este valor alto sur.ee, no tanto de la pre
cision del método, como de la imposicién de un L promedio Unico a un conjunto
de granos que, en mayor o menor medida, siempre presenta una distribucién de
tamanos.

1.5. Dificultades particulares que presenta la medicion de la F.I1.
de B. de G. y de la F.l. de A.T.

El tipo de fendémeno que constituyd el objeto de este trabajo (picos de F.I
de B. de G.; picos y Fondo de F.1. de A.T.)presentaba varias dificultades que
no aparecen en otros estudios ccmo por ejemplo el de medir el pico de Snoek de
bido al ordenamiento de intersticiales inducido por tensiones, o el de Zener,
debido a la orientacion de pares de atomos sustitucionales.

Esas dificultades son:

(@ los picos atribuidos a B. de G. poseen maximos de muy elevados,
entre 10 vy 10 . El pico de Snoek citado posee (por ejemplo, para el caso
g/fe 0O o N en No) , en carbio, nviximos entre L) " vy ol (ver "ef/10/ y el pico de



126

Snoek medido en esta tesis, Fig. 4.16), igual que el de Zener, en Cu-Au 6 en
laton-alfa (Ref./3/y/28/>.

Debido a esa elevada F.1., en el caso de los picos de B. de G., se cuenta
con un ndmero notoriamente menor de oscilaciones disponibles para las medicio-
nes. En efecto, n en la ec. (1.39 a), es inversamente proporcional a Q, ™ cuan-
do se prefija un cierto cociente Ao/An para todo el experimento.

Esto motiva, por un lado, que en la zona de los picos y en las laderas de
AT. del Fondo de F.1., no se pueda cunplir mds que aproximadamente con la rela-
cion Ao/An, y por otro, que a igualdad de frecuencia natural se disponga de un
tiempo mas breve para medir, lo que incrementa el error debido a que no tiene

tiempo de amortiguarse completamente el bamboleo lateral que, como ruido, apa-
rece montado sobre la sinusoide principal.

(b Las temperaturas de pico (0 sea la posicién de los maximos en tempera-
tura) , a igualdad de frecuencia natural, son superiores a las observadas en o-
tros fendémenos como los citados en (@), de caracter atomistico.

Puede decirse que a temperaturas cada vez mas elevadas se toma mas difi-
cultosa la determinacién precisa de las temperaturas de pico. Una razén estri-
ba en que el mr;idlento de Lemperatura de un homo tubular eléctrico se hace
mayor a medida que aumenta dicha temperatura. O sea que si a cierta temperatu-
ra se cuenta con un gradiente ""nulo” en toda la longitud de la probeta, a tan
peraturas cada vez mayores la longitud de gradiente 'nulo” disminuye.

A su vez, la existencia de un gradiente sobre la probeta, altera la posi-
cion en temperatura (la corre hacia temperaturas menores o mayores dependiendo
de la posicidn de medicion), el ancho (se incrementa con el radiente), y la al
tura (decrece con el gradiente), del pico de F.1. EIl efecto de decrecimiento
de altura es tanto mayor cuanto mayor es la energia de activacion del proceso
que origina el pico. Si la energia de activacion se calculase como el cociente
entre el area del pico y su altura, la energia resulta creciente con el gradien
te /11/.

Este problema de gradiente variable puede minimizarse mediante el emleo y
uso, durante la experiencia, de resistencias variables '‘chupadoras™. Esta fue
la solucidén adoptada en el caso del péndulo de F.1. a frecuencias baias, donde
la longitud de la probeta es mayor que la longitud de la utilizada en el péndu-
lo de F.lI. a frecuencias medias (tipicamente 100 mm y 28 mm, entre mordazas,
respectivamente) .

Trabajar a altas temperaturas trae aparejado ademas la aparicion de otros

inconvenientes, como:
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- se toma mas critica la obtencidon de alto vacio al aumentar el desgase

de los distintos componentes del sistema

- la temperatura en general afecta las curvas - respuesta de todos los
componentes electronicos. Este problema fue evaluado y corregido (ver GAP 1V

“1.4.1y 1.2.2).

9] Los picos de F.I. en la zona de AT. inevitablemente aparecen montados
sobre un empinado fondo de F.l1. de AT. que no puede despreciarse, Sino que por
el contrario, debe ser evaluado y restado al valor de O ™ total. Esta proble-
matica y el estudio del fondo en si mismo se detallan en CAP 11, V y VI.

Las dificultades @ y () condujeron n la necesidad de construir un sis
timia, Mr;i M péndulo de II.1. a frecuencia baja;de captacion y registro de las
oscilaciones con el que se realizé la mayoria de los experimentos (ver CAP 1V_

1.3.1.).
1.6. Calibraciones de equipos e instrumental efectuadas.

1.6.1. Curva de calibracion del sistema de captacion optoelec-
tronico del péndulo de frecuencias bajas (corresponde
al sistema de captacion y registro de las oscilaciones
del equipo de medicion de F.1. visto en CAP 1V - 1.3.1.)

Se construyd la curva: V versus A. Amplitud pico a pico (0 tensiéon V
pico a pico), obtenida en pantalla del osciloscopio (luego de su generacion
en el fotodiodo, amplificacion y Filtrado) versus distancia de deflexion A,
producida por el haz de luz en una regla situada a una distancia D, conocida
(ver Fig. 4.13).

Importa en realidad, V versus £0 (donde 60 es la amplitud maxima de de
formacion del espécimen), ya que durante los experimentos puede interesar variar
£i (inicial), la relaciéon £iI/£ 7, e incluso, por extrapolacion, suponiendo un
comportamiento lineal, hacer experimentos donde £, o0 £ y£i,no hayan
sido medidos durante la calibracién, por corresponder a A muy pequefios en la
regla y sin embargo se tenga todavia una buena sefial V en pantalla del oscilos-

copio.

El dispositivo experimental montado para esta calibracion es el montaje
que tipicamente se realiza cuando se mide F.l. por decaimiento libre y observa
sion visual (ver Fig. 4.6 ).

Es menester en nuestro caso contar con un segundo espejo pues el principal
es el que participa en la generacion de V.
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El espejo y el haz de luz amplifican el angulo de torsién en un factor 2,

O sea

20 = tg(28)= A/D (4.10)

De acuerdo a la ecuaciéon (1.95) vista para £ ,y de acuerdo a la ec.
(4.10), resulta entonces:

£0 £ (- M_(£-)m A 4 >
(2D'(£) -u

De (4.11) surge que para tarar el eje x de la curva de calibracion (ver
Fig. 4.13) en unidades de £ , se debe medir D y las dimensiones del espécimen

de calibracion.

Durante los experimentos, la curva se puede usar directamente, sin calcu-
los correctivos, como V versus £ , si D y los especimenes se adoptan idénticos
a los de la calibracion. En cambio se puede usar directamente sin calculos co-
rrectivos como V versus A con solo mantener D.

Para hacer la calibracién se trabaja con los dos haces de luz simultanea-
mente. El ensayo puede hacerse a temperatura ambiente y presion atmosférica,lo
que permite remover la campana de vidrio. El haz de luz de calibracion, dado
que el objetivo utilizado es compuesto y corrige aberraciones, en particular
la crona tica, da lugar a una muy bien definida imagen sobre un escalimetro
blanco de buena calidad, con marcas cada 0,5 mm. Si el onerador tiene experien
cia y utiliza frecuencias inferiores a 1Hz, puede apreciar la décima de milime
to.

Una vez colocada la campana de vidrio y hecho vacio, no se obtiene una
imagen tan bien definida como se describidé arriba, porque la calidad del vi -
drio que debe atravesar el haz secundario no es la requerida para participar

de un sistema Optico.

No obstante, dicha imagen es suficientemente aceptable como para utili -
zar el haz secundario durante los experimentos,para dos controles visuales:
1 el de amplitud aproximada de las oscilaciones en la regla para excitar al
péndulo hasta el valor de A deseado(el control fino se hace en la pantalla del
osciloscopio).
2 el de amplitud aproximada de las oscilaciones en la regla para detectar cual

-

quier corrimiento de la calibracion.

1.6.2. Calibracion del sistema corrector de amplio rango de la
F.1. ante variaciones del médulo de elasticidad del esnécinen (correspondiente

al equipo de medicién de F.1. a frecuencias medias).
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El S.C.,en sus detalles constitutivos y principio de funcionamiento, se
describid en la seccidn 1.3.2. A continuacion se describen dos ensayos de ca-
libracion realizados con el fin de determinar los errores maximos oue el S.C.

puede adicionar al registro de F.lI. no corregido.

Un primer ensayo consistidé en simular sefiales Q Wc y F (que son las que
normalmente se obtienen de la electrénica de un péndulo automatico) y observar
el comportamiento del S.C. durante la obtencidn de 1'2 y Q_1

Con un generador de sefial, con salida senoidal y de onda cuadrada, de fre
cuencia variable, se observé el S.C. para distintas f entre 50 v 150 Hz y dis-

tintos Q ™ s/c como parametro, obteniendo los nuevos valores de Q ™ .

Como ejemplo de las distintas curvas obtenidas se presenta la de la Fig.
4.14. Para obtener la misma se mantuvo fija la sefal Q- s/c de entrada al S.C.
y se varido f. Se midieron los valores que entrega el S.C. (graficados en las
ordenadas: Q_l (5.C.) mediante cruces, f(S.C.) mediante circulos blancos y f2
(5.C.) mediante circulos negros); se midio Q_ls/c y se midio la frecuencia
(graficada en abscisas como ¥ MED) con un neriodimetro, antes de entrar al S.C.

También se grafican fICALC- y f2 CALC. (mediante curvas continuas) , O
sea los valores calculados a partir de ¥ MED y normalizados respecto a f(S.C.)s
150 Hz ;a Fin de conparar el comportamiento del S.C. en la obtenciéon de Ty

f , para los calculos que realiza y para el registro grafico.

La discrepancia entre £ MED y f(S.C.), y entre los cuadrados de dichas va-
riables, es inferior al 17,

Proponiendo la ley

Q1l (Mde C.C.) =alfa. Q \s/c (nV de C.A)) . =2 + gama

tomando y = O'lc, m = alfa . Q'ls/c, X = f'2 , h = gama;
y utilizando el principio de minimos cuadrados, resulta
Para Q ~s/c = 50 mV

alfa = 204 (Voltios C.C.). (H2)?/ (@avC.A))

gama = 0,011 (v de C.C.)

r2 (grado de correlacion estadistica de los datos a ajustar) = 0,9999;
con estos valores se obtiene la curva continua Q CALC. de la Fig. 4.14.
Para “s/c = 100 mV

alfa = 206 V. H2z/mV
gama = 0;015 V de C.C.
r2 = 0,99999

f
Se observa una buena repetibilidad en los valores do alfa y gama (siendo
este ultimo el off-set del conjunto de circuitos integrados utilizados, r-edido
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a la salida del fTiltro FI del S.C., despreciable en general para los valores
corrientes de Q-1s/c en las zonas de pico y comparable con Q-1s/c para valo-
res de friccidon interna cercanos al fondo).

Un segundo ensayo consistidé en realizar experimentos con el S.C. acoplado

a la electroénica de un péndulo automatico.

Se utiliz6 una probeta de Zircaloy-4 y ﬁe relevo la zona de la curva Q 1
vomu:.; temperatura correspondierao al. pico 1 do relajacion do borde do grano
detectado en el presente trabajo y al pico correspondiente a la transformacidn

alfas/beta del zirconio.

En la Fig. 4.15 se observa el registro automatico de Q_ls/c, Q_lc y f2

obtenidas mediante el sistema corrector como curvas continuas.

Nimui laneamonl.e r.o qrafican f2 CAIC. (adlonido midiondo el [xn-fodo orf un
I“9ii«Ih<’lio y calculLindo I") y U ¢ CALC. (resultado de calcular punto a pun-

to la funcién:

alfa . Q_ls/c .f_ZCALC.; con 0 ls/c del gréfico automatico y £ 2cALC.

del #~riodimotro).

KI valor de alfa (que purxie calcularse a pari ir de los valores de tT”c,
Q "sc y ) presenta un dispersion inferior al 2% pudiendo considerarse que es
te es el error que introduce el S.C. al realizar las operaciones y ante distin

tos valores de la sefial de entrada cT”s/c.

Se observa un buen ajuste entre los valores de f2 y Q_lc entregados por
el S.C. y los calculados manualmente, punto a punto. La discrepancia en el ca-

so de i es inferior al 1% y en el caso de cT~c es inferior al 2%.

1.6.3. Calibracion de amplitudes de deformacion y de la fun -
cion tension captor-amplitud de deformacién en el pén-

dulo de frecuencias medias.

Msdiante esta calibracion se relaciona el angulo maximo de torsion oM,
que es lo que mantiene constante la electronica descripta en 1.1.2, con la ten
sioén pico a pico de la sefial proveniente del fotodiodo, Vg. Para una dada geo-
metria de probeta, y manteniendo siempre idénticas dimensiones, la calibracioén

resulta ser de amplitud de deformacién maxima £0 versus \Q.

A diferencia de la calibracion del captor optoelectrénico correspondiente

al equipo de iredicion de F.l. a frecuencias bajas descripta en 1.6.1, en este
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caso no se puede, por la construccién existente del péndulo, hacer uso de dos
sistemas Opticos simultaneos e independientes (uno para el F-D y otro para
la regla con que se determina Ffinalmente £-0). En efecto, el péndulo de F.I.

a frecuencias medias posee como Unico acceso, al cié de torsion, un ojo de
buey que se utiliza en el sistema Optico principal para generar Vg. Ahora, en
un paso distinto, debe utilizarse con un sistema Optico secundario para i1lumi-
nar un fotodiodo auxiliar (F-D AUX), y simultaneamente, una pantalla, con el

obieto de medir £O_
Se describen a continuaciéon los pasos seguidos:

a) armado de un sistena 6ptico secundario: lampara auxiliar-lente-conden-
sadora- objeto (éarea iluminada vertical limitada por dos cuchillas de
un diafragma) - objetivo compuesto de distancia focal f = 150 mm - es-

pejo solidario al péndulo - pantalla a distancia D - 2485 mm.

b) empleo de una probeta de Niobio de dimensiones bien medidas (r - 1,7b
min/2, 1 entre mordazas = 28,3 mm), que permite obtener valores de Q-
relativamente altos (dentro de 10~ , para asegurar un buen funciona -
miento del sistema automatico de realimentacion) y constantes, cuando
se mantiene temperatura constante en la regiéon del pico Snoek (ver Fig.
4.16)

c) medicidon de las variables: corriente de bobinas (IBUU) y tensién gene -
rada por el F-D (V ).

- se mantiene Q_1 glto y constante.

- se opera en automatico ( £ q max constante) a distintos valores fiios
de £ denorninados por convencidon: 1; 1,25; 1,5; 2; 3y 5 (atondien
do 4 la relacidon aproximada de lar. ler,islefio ia;; que originan dichas
diferentes amplitudes).

- se miden 1" (ma) vy (mv) utilizando el circuito de la Fig. 4.17
exceptuando las conexiones 1 y 2 punteadas y sin necesidad del gene -
rador de sefiales G.S.

los instrumentos utilizados en la Ficj. 4.17 son:

E. de C., electrdnica de comando del péndulo.

G.S., generador de sefiales sinusoidales de frecuencia y amplitud varia-

ble ('Hewlett Packard™ 200 CD).R1, R2, R3, componentes de un divisor de

tensiones para alimentar distintas partes del circuito con el voltaje
adecuado.

use. 2C., osciloscopio doble canal chopeado®l("'Tektronix"™ 5103 N).P, pe-

riodimetro (se utiliza como control de que la temperatura se mantiene

constante y poder suponer a Q 1 también constante ('Digitec’ HT 8510 A)).

B.H., bobinas excitadoras de Helmholtz.M, multimetro digital usado aqui



132

como miliamperimetro ('Fluke"™ 8050 A).

d) medicidén de éas variables: corriente de bobinas (IBBH) y amplitud de

o]
Se utiliza el circuito de la Fig. 4.17, con las conexiones punteadas 1

y 2 y exceptuando las conexiones 3, 4 y 5. Al utilizar el espejo del
péndulo como parte componente del sistema 6ptico secundario descripto
en a), a los fines de medir indirectamente E por medicién de A (dis
tancia que se mueve la posicion de equilibrio del haz a la distancia D
del espejo), no podemos obtener V . Esta se genera en el F-Dy se lle-
va al osciloscopio a través de la E. de C. siempre que el F-D esté en
fjosicion de trabalo. Ahora debernos fabricar una sefial en fase con V
V* , disponiendo para ello de un fotodiodo auxiliar (F-D AUX en la
Fig. 4.17) que intercepte parte del haz que se estd usando simultanea-
mente para medir A. En este caso excitamos las B.H. directamente con
el G.S. sin pasar por la E. de C., como cuando se opera en oscilaciones
lorzadas.

Para realizar la medicion d) se utiliza uno de los siguientes métodos

6 amribos a la vez:
- Método del maximo

Se busca en la pantalla del osciloscopio y/o en el multimetro, variando
la f del G.S. y manteniendo.su salida constante, que V"g adopte su valor maxi-
mo. Cuando esto suceda, f serda la f de resonancia del péndulo y podra leerse

como dato adicional en el periodimetro, previamente conectado al G.S.

El fundamento de este método lo hallamos en la ec. (1. 121 ), que da la
amplitud maxima O07~*~* en funcidon de la frecuencia, para el caso de oscilacio
nes forzadas. La amplitud de es proporcional a 0N*~*, y ésta es maxima

para la frecuencia de resonancia.

- método del desfasaje

Se busca, en la pantalla del osciloscopio,variando como antes la T del G.
S. y manteniendo constante su salida, que exista un desfasaje de 90° entre t
y V (esta ultima se toma directamente del G.S.). En este caso se produce auto-
maticamente el maximo de V°.

i

| El fundamento de este método lo hallamos en las expresiones del desfasaje
J3 deducidas en CAP. 1 - 4.2., donde se vid que jb = /2 para la frecuencia

de resonancia en oscilaciones forzadas.
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la sefial V" describe la deformacion del espécimen y la sefial VI a la cu-

pia excitadora.

Observamos experimentalmente, que el Mstodo del desfasaje resulta mas

sensible y preciso que el Método del maximo.

El uso de ambos métodos permite asegurar que el péndulo es forzado en su

fb de resonancia natural.

En estas condiciones se leen: la distancia 2A (ancho aparente del haz

cuando el péndulo esta excitado menos ancho del haz cuando el péndulo esta en

reposo) y la corriente 1gQB en M.

Debe sefialarse que en esta calibracidon del péndulo de frecuencias medias,
se estd trabajando a frecuencias tipicas de 90 Hz (muy superior al limite vi -
sual .de 2HZ), por lo que la observacion del movimiento llevado a cabo por el
haz, es imposible. Fbr ello utilizamos la faja iluminada que se produce como
consecuencia de los 180 recorridos por segundo, ya sea trabajando cpn un fren-

te luz-sombra, o como en este caso con una ranura de luz.

Con 2A, y los datos dados en a) y b) se calcula £ (para el caso de probe
ta cilindrica, con ec. (4.11) ). 2A (medido con calibre) se varid entre 4,60mm
y 34,45mm., Mo que requiridé una variacion de entre 5 y 40 mA. La probeta

5
de Nb utilizada sufre entonces un c, entre 1,4 x 100 vy 1,07 x 10~

utilizando el método de cuadrados minimos se obtienen los coeficientes de
la curva: £ = a . ;a=3,220 x 10-~ (“4.12)
(@] oUu .
b 9,570 x 10

2
r = 0,997 (grado de correlacion estadistica).

La ec. (4.12) permitira conocer, en adelante, para cualquier valor de

IBOB*

e) Se repiten las mediciones del punto ¢), 17g versus V , para observar
que la calibracidén '"se cierra” (0 se repite) sin que las fluctuaciones o deri-

vas cobren importancia.

- = 4 ™ - -
1)) Utlll%%do a IeD:rlB como parametro se calculadO (IBOB) para 6 o 1;

£ o - 1,25, ete. mediante la ec.(4.12) y finalmente se relacionan F oY Vé- Es
to interesa pues, en principio, durante los experimentos propiamente dichos,
donde se mide Q_lvs. temperatura, so6lo se cuenta con el valor de V , no pudién
dose ya medir 2A, %§ decir £ , Tampoco es ya de utilidad medir '308’ pues

ésta depende de Q_ , Yy laec(4.12) se logr6 para un determinado valor fijo pe-
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ro arbitrario de Q .

Proponiendo g.Q = << . = y utilizando el método de cuadrados minimos
resulta:
cr 7
N oo = " \g N = 8,871 x 10 “4.13)
= 0,9575
r2 = 0,9996

Esta experiencia permite ademas obtener las verdaderas relaciones entre
los distintos escalones de £, . En la Tabla 1 se dan: el nombre convencional
de las distintas posibles amplitudes de deformacion "£0"; los £ reales para
la probeta de calibracién de Nb y las relaciones reales para esos & (en este

ultimo caso se ha omitido el subindice cero). Para nuevas probetas debe utili-

zarse la ecuacidn siguiente:

A1 .1 YNb . (r /1)= (2.2899 x 10-4) . (r / 1.) (4.14)
r

donde r™ y 1n son el radio y la longitud entre mordazas de la probeta i1 de que
se trate, las relaciones reales entre los € se mantienen iguales a las de la

Tabla 1 para cualquier probeta (siempre que se trate de probetas cilindricas).

1.6.4. Calibracion de la F.1. medida por decaimiento libre
(Q DL) versus la F.1. medida en oscilaciones entreteni
das (tensidon Q-~ entregada por el sistema corrector)

en el péndulo de frecuencias medias.

Esta calibracién, en principio, deberia ser realizada con una probeta de
calibracion cuyo Q no exhiba dependencia con la amplitud de deformacion en
el rango dn calibracién. Esto es asi por cuanto la manera de calibrar la sali-
da "friccion interna" de un equipo automatico, consiste en medir por decaimien
to libre de las oscilaciones o por oscilaciones forzadas, y comparar con

el valor Q_r que surge de la operacién en oscilaciones entreteni-
das. C

Pero como ya se detallé en CAP 1 -5 . »debido a la inhomogeneidad de la
deformacidon en distintos puntos de la probeta, y para distintos modos posibles
de deformacion, las curvas Q ver%us £ (o 1o que es 1o mismo el valor de
F.1. para cierto £ O), p?eden ser muy diférentes, ya se trate de Q_leglido
por decaimiento libre, Q~ medido a amplitud maxima constante en torsién o Q

medido a amplitud maxima constante en flexioén, etc.

La diferencia no existo si se puedo operar en una zona donde Q 1 es inde

pendiente de 6. .
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A partir de Q-"medido a amplitud constante por torsion, por excitacion
longitudinal, o jor flexién, se puede calcular la friccién interna "intrise -
ca"”, Q~j, o sea la F.l. que exhibiria un espécimen sometido a la misma defor-
macion £. en todos sus puntos. No existen en la literatura expresiones para

—? - —1
obtener Q X(£ o) a partir de Q o (¢ £_0)

J

Los pasos a dar serian entonces:

1 - medir a amplitud constante, pcor pj. por torsion. Se obtiene asi

Q g no calibrado versus £ 0"

2 - aplicar las ecuaciones que convierten Q ™ medido por torsion a ampli

tud constante, o sea Q g ,en Q &

3 - verificar que Q Jlno detiende de- £ o

4 - usar en dicho caso mediciones de CfBL para calibrar Q 8'

La probeta policristalina de Nb, utilizada en la calibraciéon de amplitu -
des de deformacion (punto 1.6.3. anterior), podria haber sido utilizada en la
zona del pico deSnoek por cuanto para las amplitudes de deformacién utiliza-
das en este trabajo, tipicamente de 3 a 5 x 10-", deberia exhibir F.l. indepen
diente de la amplitud. Pero el valor maximo observado de Q-™ para nuestro pico
en Nb es inferior a 2 x 10‘2 (ver Fig. 4.16), en tanto que en el presente tra
bajo, en Zr y aleaciones de Zr, se alcanzan valores tipicos de 3 x 10_2 en los
picos de B. de G ., de 4 X 102 en el fondo de A.T. y de 5 x 102 en el pico
de cambio alotrépico de fase. Por ello se midié F.1. en Nb hasta la temperatu-
ra de ensayo maxima tipica (unos 1150K), con la intencidén de alcanzar valores
altos de F.l. para la calibracidon, y al propio tiempo determinar si la depen-
dencia de la F.I. con la amplitud era importante, pero no se observé un aumen-
to apreciable del fondo de F.l. (ver Fiq. 4.16) como ocurre en Zr o en Zr y-4.
Esto es razonable si se tiene en cuenta que la temperatura de fusidén del Nb es
de 2688K y en cambio la temperatura de fusion efectiva, de la fase alfa en Zr,
es de 1850 K.

Ue tal modo se debid recurrir al Zry-4 como material de calibracion ya
gque segun nuestros propios experimentos da lugar a espectros mas estables y re
petible§ gue el Zr y al mismo tiempo a valores de Q~L similares a los del Zr,
Si bieﬁ*ﬁébe esperarse (cosa que se verificO durante esta calibracion), depen-

dencia < $ Qq')L con E—'o

Para cada temperatura , gue se mantuvo constante dentro del grado, y para

cada £ r/i-i0 1-25; 1,5; — ; 5), se midiéo Q ~ (como registro automatico
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en un X-t) y Q ~ (@ partir de la senoide amortiguada, en pantalla con memo -
ria de un osciloscopio), comenzando por una amplitud y retornando a ella al
cabo de toda la calibracidon para cerciorarnos de que la mismii "se cerraba" (©
repetia).

|

Se obtuvo para cada temperatura, una grafica como la de la Fig. 4.18,
donde los distintos escalones responden a distintos niveles de Q-1 para cada
£ fFijo. Los escalones presentan una funcidon exponencial con el tiempo, aten-
to al Filtro RC interpuesto a la entrada del registrador X-t. También se obser
v%n los escalones que produce la salida de la electrénica antes de dividir por
f es decir antes de que actue el Sistema Corrector descripto en CAP IV -
1.2.3. Estos valores de Q ~ junto con los de Q y F, permiten verificar nue

vamente el funcionamiento de dicho Sistema.

La calibraciéon, Q ™ versus Q se hizo para el nivel d; deformacion

£ = "2". Para ello se permitia wn. decaimiento Libre entre los niveles "3"
y "1". Luego se calculaba Q ™~ entre pares de puntos (dados por las coordena -
das: amplitud y tiempo) sucesivos, que diferian entre si en una fraccion (un
cuarto a un décimo) del tiempo de decaimiento tota]. Esto permitia obtener va-
la*'. de no muy apartados del valor que corresponde a operar con el pendu
lo a amplitud maxima constante. Como se sefialé6 antes, la inhamcgeneidad espa-
cial y temporal de las deformaciones, para los distintos puntos de una probeta,
puede producir curvas Q “vs. muy diferentes para féndulos operando a am -
plitud maxima constante o en decaimiento libre. Pero esa diferencia, en la ge-
neralidad de los casos, parece ser tanto menor, cuanto menor sea el tiempo de
decaimiento libre 6 dicho de otro modo cuanto menor sea la relacién: amplitud

inicial/amplitud final.

Finalmente se graficaron 5 curvas Q ~ versus C. (inicial) en el princi. -
pid del decaimiento, en las cuales de interpolaron los pares @5—bL, = o ="2'
de interés para construir la Curva de Calibracion de laFjgAl9.Eri esta curva se
presenta en ordenadas UL (6 friccion interna del espécimen), versus(?”E )

(6 tensiodnagraficar durante los experimentos en el eie”~de friccidn interna,
del registrador X-Y-t), en abscisas. Se sefialan también las temperaturas T a
que se obtuvieron los puntos de la calibraciéon y la amplitud de deformacion co-

rrespondiente, 0 sea S = o

A los puntos experimentales representados en la Fiq. 4.19” se le apli-
ca cuadrados minimos,suponiendo que el comportamiento es lineal y, |a ordenada

al origen nula, resultando: K

Qrl =K, Q1 = (2,34 x 10-5 mv_1) . Q"T [mv] (4.15)

para valores de = 2200 iV, con un error en la pendiente del 1,6%.
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Es importante hacer notar que esta calibracién soélo es utilizable pa-
ra la aleacidn empleada en la calibracion 6 metales que presenten idéntica va-
riacion de f2 con la temperatura. En efecto, en la Ficj. 4.19 se observa una

recta para las variables (be VS. O—% donde de la oc(1.-93) es:

Q_1 -K v/ f2; V es la tension Vd, proporcional a la cupla aplicada en el

transductor de excitacion del péndulo automatico , f es la frecuencia natural
de resonancia (variable con la temperatura por variacion del modulo de corte
del material), £ es la amplitud maxima do operacidon y K1les una constante de

profiorclonalidad.

A partir de la ec.(4.15) y conociendo la.; relaciones entre los distin
tos £ se pueden obtener las distintas curvas de calibracién. Existe una cur
va de calibracion para cada £ , por cuanto el equipo opera er forma normal,
es decir, para imprimir mayor £ requiere mayor corriente 6 sa mayor V en el
transductor, lo que se traduce on mayor (f~. Sofisticando ol equipo se podria
compensar el aumento de V con una reducciosr; de 1ia salida Q_1 , proporcional, pa
ra que, siempre que Q’lD'LI'j no dependa de c¢ , se obtenga iguacl sefal Q"'~, para

todo £ .

Gomo ejemplo, se muestra a continuacion como se modifica la curva de
calibracion de la ec. (4.15) y Fiq. 4.19, para el caso en que la amplitud £

sea £ "1,5".

Llamando Tf a la relacion entre amplitude-s:

Tf72"/"] 5" = £ !/ £
<£/1°3 2 1,5 entonces:
Kl, 5 K; - T‘I’,?/l,5 ; ¥ Finalmente:
Q~-FD 1,5 - KI,5 [mV_1]x Q"I [rnv] (4.16)

Los valores de £ q de la TablaA.l permiten calcular todos los
TF *"2"/"}J" necesarios, con "j" igual a 1; 1,25; 1,5; 3; 6 5. Con éstos y el
valor de K2 dado en la ec.(4.15), se pueden calcular los distintos necesa -
rios para construir las distintas curvas de calibracién, segun sea el £ maxi-

mo elegido para hacer operar al péndulo automatico.

1.6.5. Ensayo de control del sistema optoelectroéonico del pén-

dulo de frecuencias medias.

La calibracion de la salida del fotodiodo versus amplitud de deforma-

cion, fue descripta en este mismo capitulo, en 1.6.3. En la misma se observaba
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la respuesta de un fotodiodo, y de su electrénica asociada, ante los movimien
Los de un haz de luz. Este movimiento respondia a la oscilacioén ciclica del
péndulo. En este caso se alimentaba la lampara L (ver Fig. 4.20) con C.C. es

tabilizada.

En esta calibracidn, en cambio, se scmete al fotodiodo y al sistema
optico asociado, a un ensayo que permita observar su comportamiento en condi-
ciones normales. A posteriori, antes de cada experimento, durante los mismos,
0 bien al introducir alguna variante en el sistana Optico o electroénico, se

podra verificar, o imponer, dicho comportamiento.

Ahora la lampira L (ver Fig. 4.20) so alimenta con C./A\. mediante un
transformador, lo que ocasiona que el F-D vea una variacion sinusoidal de

1 00 Hz.
El circuito incluye ademas los siguientes componentes:

oscl lo:jcopio donde so visualiza V", sefial sinusoidal pvoporcio -

nal a la generada en el F-D

E. DE C., electrdonica de comando del péndulo

P., periodimetro (permite controlar indirectamente la temperatura del
espécimen)

Pre-A, pre-amplificador incluido en la caja de la d6ptica del péndulo. L,
Le, Fy F-D, lampara, lentes, espejo solidario al eje de torsion y fotodiodo,
resfx"cl ivamonLe.

M, multimetro digital, utilizado como voltimetro en la conexid6n 1 (aqui
se lee una tensiodn eficaz (convencional) de C.A. cue es la tensidn con que

se esta alimentando a LJ.

La tension se Tij6 arbitrariamente en 3,82 V.

En la conexioén 2, M, conectado como milivoltimetro, lee una tensioéon efi-

caz de C-A..Va . Para VA - 3,82 Vy Tamb - 20 C se le:; VS = 25,2 mvV.

R, resistencia variable que permite obtener una VA - 3,82 V.
Esta calibracion involucra también fijar una distancia lampara -espejo
(medida con calibre), una puesta a foco del haz de luz sobre la pantalla ante-

rior al F-D y un centrado de dicho haz sobre el area atil de dicha pantalla.

Se observa que V varia fuertemente con el centrado del haz, con la ten-
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sion VA de alimentacién de L y con la TF o (temperatura en cercanias del Tfoto-

diodo), y que, en cambio, varia poco con la distancia lampara-espejo.

Disponer do osLe control permite: reemplazar la lampara L de filamento
(modificando la salida del pre-amplificador si su intensidad luminosa fuese
muy diferente de la anterior); reemplazar el espejo E (con el mismo criterio);
comparar distintas experiencias F.l. versus temperatura, pues al mantener un
cierto W aproximadamente constante, asequra la realizacién de todas a una
misma amplitud do deformacién (ya que la K. de C. del péndulo mantiene un cier
to valor de constante, independientemente que el sistema 6ptico o el F-D
varien su salida, para mantener las oscilaciones, y esto asegura constancia de
amplitud de oscilacién dentro de una misma experiencia o bien de experiencia a

experiencia siempre que las salidas apuntadas no varien).

Si esto se complementa con un posicionarniorto idéntico, del 1iman perro* -
nenio de la cruz <Jel féndulo, entre las llobinas cxci tadoras, ruando se cambia
de piolx."ta, se asequra también para todas las e>perie ncias, La calibraciéon de
fricciéon interna 0“1 versus Cf* que se describe en 1.6.4. en este mismo capi-

tulo.

1.G-<>.Calilnacion <ie ka; I<tikx"upl a:; <& med irwn de .imlics Pon-
dulo:>

Cuando se adquiere una termocupla envainada, o se la construye a partir
de los lermoelementos, es tipico encontrar un error sistematico de un 1% res -
pecto de la Tabla de Fem Internacional (esto puede atribuirse principalmente a
la variacion, de la composicién o pureza, de los metales o aleaciones que con-
forman el par). Por otra parte, en la seccidon 1.4.3. se vild que un error de
tan s6lo un 1% en las temperaturas de pico puede conducir a errores muy eleva-
dos para la energia de activacion dependiendo del corrimiento de frecuencias
efecl wido.

Por ello, fue nuestra preocupacion medir el valor absoluto y el signo de
dicho error sistematico, para eliminarlo de nuestras mediciones mediante una ca
libraciéon simultanea de todas las termocuplas a emplear, tanto en el péndulo de
frecuencias bajas como en el de frecuencias medias. Esta calibracion nos habili
taba, recién entonces, a comparar picos de F.l. versus temperatura obtenidos en
uno y otro equipo.

(

Se partio do dos familias de termocuplas k" (crcmel-alumel), envainadas
en acoro inoxidable, de diametro exterior de vaina 1 mm y 0,5 mo , que son pro
vistas con la punta caliente ya soldada. A estas termocuplas s? les construyé

las puntas frias siguiendo la cuidadosa rutina que se describe a continuacion:
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a) Calentamiento en horno eléctrico durante una hora a 423K, para elimi
nar la humedad del 6xido que oficia como aislante dentro de la vaina de inoxi
dable.

b) Sellado de la vaina con cianocrilato una vez enfriada, para evitar
una futura entrada de humedad.

c) Uso de cables compensados para no introducir la vaina en el punto
frio (tipica fuente de corte de las soldaduras y de humedad en el 6xido aislan
te).

d) Soldadura de los cables de compensacion a cables de cobre envainados
y bajo plastico.

e) Encapsulado en resina poliester de las soldaduras entre el cromel y
el alumel y los cables de compensacién, para evitar movimiento en las soldadu-
ras.

) Envainado en malla de cobre de los cables de compensacidén y conexion
de la malla a la vaina de inoxidable de la termocupla. Puesta a tierra de to-
da la malla.

g) Las puntas frias cromel-cobre y alumel--cobre se disponen separadas en
sendos tubos muy finos de pirex con agua destilada en su interior, sumergidos
a su vez en una mezcla de granalla de hielo y agua, contenida en un vaso De -

war.

A su vez se construy6 una termocupla de calibraciéon 6 referencia (T.C.
R.) con termoelementos de cromel y alumel envainados en soportes ceramicos.
Esta T.C.R. fue calibrada mediante tres puntos fijos: hielo en fusion (273 K),
ZIrir bn funion (602,"1 K) y CINa en fusidon (1074K). los dos ultimos puntos cita
dos se lograron en un crisol ubicado en un horno eléctrico. Con la T.C.R. se
determinaron las mesetas de las curvas de arresto térmico (temperatura versus
tiempo), tanto en calentamiento como en enfriamiento. Gomo instrumentos de me-

dicién de fem se utilizaron:

1 Potencidmetro '"'CROPICO" - Sensibilidad: 5 microvolts

1 Miltimetro digital "HP" 3465 B - Sensibilidad: 1 microvolt en escala
de 20 mv y 10 microvolt en escala de 200 mv (este instrumento no mide: fem, pe-
ro la diferencia es despreciable debido a su muy elevada impedancia de entrada)
La calibracion de la T.C.R. se vierte en la Fig. 4.21, como curva A. Bi ordena-
das se grafica la diferencia, en mv, que resulta de restar la fem que la termo-
cupla T.C.R. di6 en el punto fijo y lo que deberia haber dado segun la tabla de
Fem Internacional, o sea: (fem T.C.R. - fem Int.). En abscisas se grafica la

fem de la T.C.R.

Luego de calibrada la T.C.R. de referencia, se usd ésta para calibrar las
restantes termocuplas (TI, TU, TIII, T IV y TV), realizando estabilizaciones
de temperatura mediante un regulador "DERC" a tiristores, dentro de un horno

eléctrico, con las puntas calientes muy proximas, iIntroducidas en un bloque de



141

cobre de 200 gr. como elemento homogeneizador, y con las puntas frias en el
mismo vaso Cewar. Con los valores de fem medidos de esta manera con la T.C".R.
y los medidos por cada termocupla individual, y en base a la curva A de la

Fig. 4.21, se construyeron las curvas I, 11, IIl, 1V y V que también figuran

en dicha figura.

Para cada curva, la ordenada es la resta entre lo que mide la termocu -
pia G=1, 1, 111, IV 6 V) de que se trate, menos lo que deberia medir

segin la Tabla de FEm Internacional, 6 sea: (fem Ti - fem INT.). Para cada

curva, la abscisa es la fem que mide la termocupla de que se trate, 0 sea la

fem Ti.

Observaciones sobre los resultados de la Fig. 4.21:

- lar. termocuplas T, TI, 117, 1V pertenecen al mismo fabricante de ele-
mentos envainados y vemos que presentan un comportamiento similar si bien exis
te dispersion. La termocupla V, pertenece a un segundo fabricante y posee un

error sistematico mayor y de signo opuesto.

- Vemos que el error sistemdtico puede ser,como en el caso de la T V,de
un 1% (unos 10K,a 1000 K) y que pueden sumarse <".cs efectos si se comparan, sin

conocerlos, los resultados de la TT y TV (unos 13K en total, a 1000 K).

- Debe sefialarse que las curvas de arresto térmico, le preparacién de
los puntos fijos y la construccién de las termocuplas, constituyen tareas mas
delicadas de lo que pudiese suponerse a primera vista, si se desea obtener re-
petibiiidad y confianza en las mediciones (esti.* con mencionar que la salida
de una dada termocupla varia en varios grados s3. los alambres no son bien reco

cidos previamente, cosa que comprobamos en estas experiencias).

- Los puntos de las curvas I, I, 1Il, IVy V estan afectados por un
error en ordenadas de 0,03 mv (aprox. 3/4 K). Cbnsideramos que un error en la
medida de temperatura con una termocupla (habiendo ya descartado, por supuesto
el sistematico), de 1K, os mas que aceptable, y que bajarlo a 1/2 K 6 menos,
exige experimentos de calibraciéon muy sofisticados, que incluyan ademas a los
instrumentos de medicion (dos multimetros digitales de buena calidad, de alta
sensibilidad,enlaescala tipica de 200 mv, ante una misma fem, pueden diferir
comunmente en 0,02 mv, lo que representa en el caso de una termocupla de ero -

mel-alumel una diferencia de 1/2 K).
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1.7. Desarrollo de un método de mediciodn original para péndulos de
torsion (y flexiodn ) que permite obtener F.1. y Defecto en mé
dulo iIntrinsecos versus temperatura.

1.7.1. Fundamento del método.
Bn toda la literatura en que se trata de obtener F.l. intrinseca (la que
exhibiria un espécimen sujeto a una misma deformacién en todos sus puntos)
versus temperatura, se realizan mediciones de F.l. versus amplitud maxima de

deformacion £q, para diferentes temperaturas que deben mantenerse constantes.

Utilizando luego, por ejemplo, para el caso de torsidon y espécimen cilin-

drico, la expresion (1.104):

AJ (£0) =A (So) + £o0o " d A (60
4 d£ o

derivada por Povolo y Gibaba /13/r se obtiene la curva que interesa o sea la
de F.l. intrinseca versus temperatura, para cier>:0 £” particular. Esta cur -
va, on la mayoria do los casos, es la Unica que tiene sentido comparar con la

teoria, donde se supone siempre deformacién homogénea en todo puntd .

AJ Y A pueden representar F.l. intrinseca y F.l. medida, respectivamente,

o0 bien defecto en médulo, intrinseco y medido.

En todos los casos se observa que el camino arriba descripto conduce a ob-
tener curvas bondadosas de F.l. versus £ , y en cambio, curvas de F.l. versus

T con mucha dispersion y distorsionadas.

En el método desarrollado en este trabajo, <? obtiene la informacién nece
saria para construir la curva A™ versus T durante el desarrollo de la propia

experiencia, A (medida) versus T.

La ec. (1.104) se aproxima por:

At (£0) = AC £0) + £0 A A (£oO0) @.17)
-T = A6 °

como fuera sugerido por Povolo y Schafer /14/.

En el transcurso de la propia medicion de Q-1 versus T(en lo que sigue
consideraremos el caso en que A se identifica con la F.1.), que se realiza
siempre a cierta velocidad de calentamiento o enfriamiento constante, y para
velocidades no muy altas, es posible imponer que el péndulo vaya operando a
dos amplitudes de deformacion distintas pero proximas, ~ y 2 2* Esl:a real!

zacion de escalones en la amplitud de deformacidn puede interpretarse cono:
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£, = e<
e2 = &0 4- A6
o0 bien como: e2 = eO0
£, - £o - AEO

ifesarrol laremos 1 primer caso (el negunrio «s similar).

La realizacion de pequefios incrementos en £ (previamente calibrados;
o -
_I ~
ver 1.6.3.) permite obtener distintos valores mecidos de Q (sefal que entre-
ga el péndulo automatico y que se grafica en un X-Y). ce acuerdo a lo expresa-

do en 1.6.4. esos QW: seran distintos por ser distinta la corriente de excita-

cion para cada E q (aun cuando no haya existido dependencia de la F.I. con C ).

Para determinar si realmente h”™ existido una variacion de la F.l1. medida,
atribuible a que esa F.l., a esa temperatura, depende de 6 , debe hacerse el
calculo:

e, [a=* .(e,/7e2).Q-i
q-1(e, .t0) = Qv + la=-C )-Q (4.18)
T=TO0 4 cez.e,) T-TO

Esta ecuacion realiza lo pedido en la ec. (4.17), pero ademas corrige las
diferencias sistematicas de sefal Q ™ correspondientes al principio de funcio

namiento propio de nuestro péndulo.

Q™ o0 Q J se relacionan con Q * a través de la constante que corresponda

al £ Impuesto (ver ec. (4.15).

Ih ejemplo del uso de este método (que podria denominarse como '‘método de
los escalones™) se presenta en la Fig. 4.22. Eh la misma, las curvas (@ vy ()
indican una sefial proporcional a ¢, V/f2, para ¢L =4,6 x 105y E = 5,8
10_5, respectivamente, para Zr policristalino, ensayado a una velocidad de 80
K h mm Los escalones realizados desde (&) a (b), o bien escalones interpolados
entre ambas curvas, permiten aplicar la ec. (4.18). La curva (c¢) es la misma
curva (@), |roro repelando la constante rio calibracién que corresponda a
y representa F.l. medida versus temperatura. La curva (d) surge de la ec.

@ .18) y de la aplicacion de las constantes de calibracidn correspondientes

(0o sea para Q- se obtendra con dado por una ec. del tipo de la ec.
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(4.15) y para 8 Q_§ se obtendra con su correspondiente Kj). Esta curva re -
presenta la F.l. intrinseca versus temperatura que se buscaba. Gard puede” apre
ciarse resulta una curva continua, sin dispersioéon c distorsion. La curva (d)

puede compararse directamente con los modelos teéricos.

i
Gran parte de los experimentos dedicados al estudio de la histéresis de

F.1. versus temperatura en Zr (ver Cap. V), fue scnetida a este método, por
lo que aparte del analisis que hemos realizado de dichos experimentos, son pa-

sibles de ser utilizados directamente por otros investigadores.

Como ya se dijo, el método es aplicable también a la obtencién del defecto
en médulo intrinseco, . Esta es otra magnitud que un modelo debe prede -

cir, por lo que se logra una comparacion directa sin modificar el modelo.

El mismo espécimen utilizado en la Fig. 4.22 exhibidé una variacién de su
defecto en médulo medido a upa amplitud de; deformaciéon maxima £0© de 4,6
X 10_%¢my1herte,cercana.al60%- Sin embarqo, para el defecto en moédulo,
el incremento en £ hasta 5,8 x 10 no fue suficiente como para aplicar la
ec. (4.17), debido a que los escalones en A M/M resultaron del orden de 10 ~
valor que esta dentro de los limites de precision de nuestro instrumental. Se

hace necesario en este caso provocar mayores incrementos de £ .

Para el caso del péndulo de reed, puede aplicarse también estametodologia
En ese péndulo, de acuerdo a la ec. (1.106), las magnitudes intrinsecas resul-

tan :

A,(f.) =A(E.) + + j e.2m

3 d£0 9 dto

En este caso la correccion tiene implicitamente asociado un mayor error de
bido a la presencia de una derivada segunda. Esto se traslada al método, que
requiere ahora la realizacién de dos escalones sucesivos, desde £ ~a ~» 27
y desde £ 2 a £ 3» a una misma temperatura. La derivada segunda (sin introdu-
cir la modificaciéon de Q~" ante cambios de £ , propia del incremento de ten -
sion o corriente necesaria para aumentar la deformacién) se deberia calcular

en este caso como:

A3 -A2 - A2-A1
£2 (4.19)

t =tc



145

1.7.2. Evaluaciéon del error del método.

Para evaluar el error que puede introducir la aplicacién de este método, o
dicho de otra manera, qué significa la expresion ''pequefios incrementos de £ "
utilizada en 1.7.1., se parte de una funcidn Q_1 versus temperatura que sea
derivable. De tal manera se podran comparar, el valor obtenioo aplicando Ila

oc. (4.17):

T.. (4-20)

con el valor calculable analiticamente:

Q (ANALITICO) - Q (64) + 0>Q
1 4 d£ (4.21)

La comparacion la haremos mediante el error relativo o discrepancia, defi-

nidos como:

£ (%) = QLG QI AWITID) i

~* (AKJALI"TiC
Q- (¢ 1Co) 4.22)

Gomo Funcidn se eligié a:

Q~(£) zfia (bE) -T- 1 + (h + m £)

1 i+ (be)2c 1

(4.23)

Esta expresion, con los valores:

a=6x10" b =1x 10n; c¢ =1,3; h =9,09 x 10" m = 9,09, reproduce
muy bien una curva Q-1 versus £ obtenida en Zr por Povolo y Fernandez /15/ (que
aparece en la Fiq. 6 de esa referencia). Interesa por tratarse de un caso de
fuerte dependencia con la amplitud de deformacién, donde el reemplazo de la de

rivada por el cociente incremental, puede originar trastornos.

La curva (4.23) se representa en la Fig. 4.23. El primer sumando represen

ta un pico de F.l. simétrico en un eje de abscisas logaritmico (log™Q bx). EI
segundo sumando, en ese eje de abscisas, representa un fondo de F.l. creciente
con £ . La suma representa bien al comportamiento real.

A continuacion se obtiene facilmente la derivada de la ec. (4.23) y se apli
ca la expresion del error (4.22) para distintas relaciones o escalones de ampli
tudes de deformacidn. Para el escalén utilizado en la confeccidn de la Fig.

4.22,£2/6-1 ~ 1,26, resulta una discrepancia inferior al 4%, adn para los
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puntos de inflexién de la curva (4.23). Es decir que, aproximadamente, para in
crementos de un 25% en £ (incremento que puede reducirse, hasta ciertos limi-
tes), no se introducen errores mayores del 4% por la aplicaciéon del método, lo

cual es considerado como aceptable.

2. 1%terial ensayado y tratamiento de las probatas.

2.1. I1~Halor. y aloacionon ul jllzador,.

Se hicieron experimentos con Zr policristalino de pureza nuclear y con po-
licristales de la aleacion "Zircaloy - 4" ( zry-4), que posee al Sn, al Fe y
al Cr como aleantes, y alZr como metal base. La composicion y principales impu-
rezas de ambos materiales aparece en la TABLA 4.2. Se mididé alL espectro de
F.T. en Nb policristalino on el mismo ranqo de temperaturas do] Zr. Se procesa
ion y analizaron mvilclonen do K.l. realizadas ®n rmonocr Ir;tales de Nb por IVjwo

lo y Gibala /16/.

Este material se ensayd en forma de alambre o de chapa, en ambos péndulos.

Las dimensiones tipicas de los especimenes fueron, bajo la forma de alambre:

1KM h™ v Nma (»,2 a1 H7); 1 100 mm y dp 2 im (~ o0 H2);
1 28 mm y dp =2 mm (~90 HZ2); y bajo la foirma de chapa: (50 x4x0,4)
i (~ 1 HD); (28x4x1) mmn° (~90HZ). Gon 1 se designa a la longitud en

tre mordazas y con dp al diametro del alambre o probeta.

Para especimenes que debian ser ensayados en péndulos diferentes y luego
comparados, se partia de cierto diametro y longitud iniciales i1dénticos en am-
bas probetas. Lueqo, ubicados en forma adyacente, se realizaba sobre ellos los
tratamientos descriptos en 2.2.2. y 2.2.3. Finalmente se decapaban ambos espe
cimenes hasta logqrar los dp arriba sefialados, y se cortaban para lograr los
1FM indicados fiara rada fiondulo. Esto asoquraba contar con especimenes gemelos
cuyos espectros de F.l. pudieran ser utilizados para la determinacién de para-

metros de relajacion.

2.2. Tratamientos quimicos y termomecanicos efectuados sobre las

probetas en las etapas anteriores y posteriores al ensayo.
2.2.1. Para dimensionar los especimenes

Consistid en un decapado quimico, que tenia por fin ajustar las dimensio -
nes del alambre o de la chapa, a la frecuencia de operacion de cada péndulo.
Permitia también eliminar, eventuales capas superficiales de 6xido, iIntroduci-

das en los tratamientos termomecanicos.
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Para Zr y Zry-4, se us6 como solucion decapante, H20 destilada, HNO3 pro-
analisis y FH pro-analisis, en proporcion 50 : 47 : 3, a temperatura ambiente.
Se obtuvo un decapado de unas décimas de mm. cada 15 minutos (aproximadamente),
agitando constantemente la soluciéon. El ataque” es inicialmente lento y ad-
quiere gran velocidad cuando comienzan a despedirse vapore®, do color marrén os
curo. Para mejorar la terminacién en el decapado de probetas cilindricas (so -
bre todo las largas, de unos 150 mm. de longitud) en cuanto a su uniformidad
en el diametro final a todo lo largo de las mismas, se construyd un sistema ro
tatorio horizontal donde disponer el tubo de ensayo conteniendo la solucién de
capante y la probeta a decapar /17/. En el mismo se utilizaron dos rulemanest
un tubo de resina sintética para portar la solucién, y un motor eléctrico de

velocidad regulable. Se obtuvieron resultados satisfactorios.
2.2.2. Para relevar tensiones

En los primeros experimentos, los especimenes '"asi como fueron recibidos"
cilindricos, daban lugar a fuertes rotaciones de los péndulos, cuando eran ca-
lentados hasta unos 1100 K durante las mediciones o durante calentamientos pre
vios a la medicion en descenso de temperatura.. Talos rotaciones son completa -
mente indeseables en los casos, como el nuestro, en que se utilizan captores
optoelectroénicos, pues provocan un paulatino descentrado del haz de luz sobre
el captor, que introduce a su vez errores sistematicos en la variable £ e in-

directamente en la variable F.I.

la rotacién olrvitce principalmente a la relajacion de tensiones internas,
|>gr 1o qut” :;0 decidid someter a todos ios especimenes, previo a su instalacion
en los oéndulos, a un recocido de 1 a 2 horas (tipicamente 2 horas), a unos
1023 K, a menos que algin tratamiento térmico especial (ver 2.2.3. ) sobrepasa-

ra ambas condiciones.

En el caso particular de experimentos con chapa texturada (ver 2.2.4.) era
menester no recocer previamente, para poder observar el efecto de dicha textu-
ra sobre la F.l. antes de que una "textura de recocido' reemplazara a la "tex-
tura por deformacion'. Sin embargo, en este caso, observamos que la situacidn
era favorable para nuestro experimento, pues no registramos rotacién alguna al

calentar.

Este comportamiento lo atribuimos a que la torsién, en cualquier seccion
que no sea la circuléar,se debe llevar a cabo con deformaciones de traccién y
compre sion longitudinales (ver Apéndice Z), las que no podrian tener lugar de
bido a la restriccion que imponen las mordazas sobre el éspecimen.
i

Los recocidos de 2 horas se llevaron a fcabo en el sistema de recocidos ba-
[ ] X
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jo alto vacio dinamico (descripto en la secci6on 1.2.3.), en el rango de 10

Pa. Los especimenes, luego del recocido, en la mayoria de los casos, presenta-
ban una superficie brillante ccmo la que poseian "asi como fueron recibidos",
sin cambio de coloracién. Finalmente se decapaban ligeramente, segun lo des -

cripto en 2.2.1.
2.2.3. Para crecer el tamafio de grano.

Gran parte de los estudios se hizo empleando "al T. de G. cano parametro.
FUe necesario entonces, hacer una revision sobre trabajos previos relacionados
con el crecimiento de grano en Zr y sus aleaciones, y adoptar finalmente al -

gun procedimiento para variar el T. de G. de nuestro Zr y de nuestro Zry-4.

2.2.3.1. Trabajos previos sobre crecimiento de grano en

zirconio y aleaciones de zirconio.

Eh algunos metales y aleaciones un tratamiento térmico de recocido prolon-

gado es suficiente para crecer el T. de G. en forma notable /18/.

En este caso se habla de 'crecimiento normal de granos'™. 51 material no re
quiere deformacién previa, y al ser sometido a una temperatura suficientemente
elevada, los B. de G. se desplazan lentamente y producen un aumento uniforme?

del T. de G.

El desplazamiento de los bordes es mucho mas lento que el que se opera en
los metales deformados en frio (en este Ultimo caso se produce movimiento de
los subbordes de grano durante la recuperacion, movimiento de los B. de G. du-
rante el crecimiento de grano recristalizade y movimiento de los B. de G. du-

rante la recristalizacion secundaria).

La "fuerza™ que impulsa el crecimiento normal de granos depende de la ener
gia asociada a los B. de G. Si el T. de G. aumenta, el area total de los B. de

G. disminuye, y por tanto disminuye también la energia del material.

La existencia de una segunda fase dispersa y la presencia &? una textura
fuerte son causas de crecimiento restringido del grano (estas dos causas se
presentan en nuestro caso, al trabajar con la aleacion Zry-4, y con un alambre
de Zr o Zry-4 que por fabricaciéon debe poseer textura de fibra.

*

Temperaturas elevadas tienden a eliminar dichas causar, y puede prrxlucir.se
rerri si iAM/_acidon :.ecundarIn (ésl a no o~ deseado en rnuer.l ro expei imento, poi
cuanto en general, se produce solo un reemplazo parcial de los gqranos finos

por unos pocos granos gruesos, siendolpiestro interés lograr distintos T. de G.
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pero homogéneos, en las distintas probetas).

Aparte de la recristalizacién secundaria se cuenta con otro método para
intentar obtener grano muy grueso (en ciertos metales como el Al pueden obte-
nerse monocristales). Se trata del Método de Deformacidén-Recocido (“'Strain-
Annéal''). Se busca obtener en el material, zonas de deformacidn de muy bajo
porcentaje. Se habla en este caso de la existencia de una '"deformacién criti -
ca", Dc'

El T. do G. inmediatamente al final de la etapa de recrilstalizacién (antes
que comience la tercera etapa, o0 de crecimiento de granos rocristalizadcs), de

pende del porcentaje de deformacion. ElI T. de G. crece rapidamente con la

disminucion del porcentaje de deformacidén. Esto obedece a que durante la re -
cristalizaciéon se forma un conjunto de granos totalmente nuevos. Los nuevos
cristales se "nuclean” u originan en puntos de alta deformaciéon en la red.

Asi, una deformaciéon alta, da lugar a mayor numero de nicleos, los que ai cre-
cer encuentran como obstaculos a sus vecinos. Por otro lado una deformacioén
muy pequefia hace imposible la recristalizaciéon en un periodo de tiempo razona-
ble (la "fuerza"™ impulsora para la recristalizaciéon procede de la energia alma
cenada en el trabajado en frio). Aparece asi la defoj-macion De, o sea ''la can-
tidad minima de deformacidén que permite a la probeta recristalizar en un tiem-

po razonable™.

El material de partida debe estar libre de deformaciones y en un estado de
qgrano fino y uniforme. Estas condiciones usualmente se obtienen mediante una
fuerte deformacion en frio seguida del recocido necesario para la recristaliza
cion. Ds esta manera, al deformar para efectuar el Strain-Anneal, se logra una
deformacion homogénea (uniforme en todos los puntos del policristal) y se redu
ce la probabilidad de nucleaciones indeseables. En general conviene decapar la
probeta un cierto espesor luego de la deformaciéon, pues la superficie de un es
pécimen deformado exhibe una mayor tendencia a la nucleacién que su interior.
El parrafo precedente corresponde a la descripciéon de la técnica de Strain -

Anneal para crecer monocristales /19/.

- La revision que a continuacion se detalla, sobre el crecimiento de granos

en Zr y aleaciones de Zr, no pretende ser completa.

Golin y Lher *20/ estudiaron el crecimiento de grano en circonio, y la dis
tribucion de T. de G. dentro de un mismo espécimen. Para granos crecidos me -—

diante recocidos isotérmicos dentro del rango 873 K - 1073 K, determinaron que
se cumplia: 1

-
1

K tn “4.2%)
Koe-Q/*T .
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donde:
t es el tiempo de recocido
T es la temperatura de recocido
n es un ndmero real tal que, O<n<I”~ (para Zr valdria 0,25, a 1C73 K)

Q es la energia de activacion (para Zr purc valdria unos 84 kJ/mcl).

Respecto a la distribucion de L, la misma seria, en un plano, del tipo

normal logaritmica (0 sea una gaussiana en la variable in L).

Douglas /6/ cita trabajos realizados en Zr (ioduro) y esponja de Zr, en
los que el grafico "Diametro del grano versus deformacioéon' exhibe un maximo
en los puntos (600 um, 1%) y (480 um, 2,5%).

Bokros /22/ estudi6 el crecimiento de grano en Zr, en Zircaloy JIl y en
Zircaloy IT, encontrando en los primeros un crecimiento muy grande por recoci-
do or."ior a una deformacién plastica cribica. Por ejemplo, para Zr hallé
una Dc del 15% para una temperatura de recocido de 755K variando al 2% para
880K. En el Zircaloy 11l hall6 una Dc del 15% para 839 K al 5% para 922K. No
hallé una deformacién critica en Zircaloy 1l trabajando hasta temperaturas de
922 K. Sugirid que el crecimiento, en este caso, era controlado por pequefas

particulas de segunda fase.

Coleman et al./23/ en (Zr-Cr-Fe) y Versaci /24/ en Zircaloy-4, determina -
ron que las particulas podian inhibir la migraciéon del B. de G. pero no contro
lar su tamafio. Coleman et al. hallan que una D para crecer el grano puede in-
troducirse en base a un tratamiento termomecanico especial previo, obteniendo,
con un valor de Dc del 11%, granos de 800 jjm . Las deformaciones previas al re
cocido, iast roadas por estos autores, fueron del "% a] <I®. En el caso de Versa-
ci, fTueron del 20% al 70%, no pudiendo sefialarse en dicho rango una deforma -

cioén critica.

Nicolai et al. /25/ obtuvieron grano muy grueso y monocrlLstales de Zr-alfa
mediante una técnica basada en la repeticion de Ciclados lénnicos, a temperatu
ras superiores a la del cambio de fase alfa-beta, y a temperaturas ligeramente
inferiores a dicha temperatura. La duracion de los recocidos a temperaturas de
unos 1473 K era de unas horas, y apuntaba a favorecer el crecimiento de un ani
no cristal betas. La duracidén de los recocidos a temperaturas de unos 1100 K,
era de dias a decenas de dias, lo que aseguraba una gran estabilidad estructu-

ral, revelada en los diagramas de Lale.

2.2.3.2. Obtencidn de distintos T. de G. en Zr y en
Zry-4.

* []0
Para crecer el grano en Zr se adopto el método de recocer a alta temperatu
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ra por tiempos prolongados. Para ello los especimenes fueron encapsulados en
cuarzo bajo argén. Para evitar la reaccién entre el Zr y el Si a alta tempera-
turas, las probetas fueron envueltas en laminas delgados de tantalio. El tanta-
lio, antes de ser usado como contenedor, fue sometido a un tratamiento de lim-
pieza. Este consistid en un decapado con una solucién de HF, H2S04 y HNO3, en
proporcion 1:2,5 :1 a 273 K, durante aproximadamente treinta segundos» Luego
fue lavado con agua destilada y finalmente con acetona de alta pureza. A par -
tir de entonces se lo trabajaba con guantes plasticos jara evitar contaminado

nes en el manipuleo.

Se incluyeron también probetas de Zry-4, cono comparacién, bajo el mismo

procedimiento.

En el sistema de encapsulado, descripto en la seccion 1.3.3., se hizo un
vacio del orden de 0,7 mPa, y luego de realizar dos lavados con argon se inyec
t6 este gas en la capsula a una presion de 200 torr, df manera que a KA tempe-
ratura de recocido (en general 1023K) se tuvo una presion de argon cercana a

la atmosférica.

Se hicieron recocidos desde algunas horas y hasta unos 10 dias de duracioén.

Los resultados figuran en la Tabla 4.3.

Los especimenes de Zr presentaron un tamafio final de grano que sigue una
loy cano La de la ec. (4.24).

Por los resultados obtenidos en el caso del Zry-4 (probetas E?, C* y E"),
pudo inferirse que no cabia esperar incrementos sustanciales en el T. de G. du
rante los experimentos de F.l., en los que usualmente barreriamos temperaturas
desde temperatura ambiente hasta 1000K o 1100K, retornar.do a temperatura ambien
te.

Para lograr probetas de Zry-4 con distinto T. de G. debi6 implementarse el
método de Strain-Anneal. Con la trefiladora descripta en la seccion 1.3.3., y
una trefila de acero duro de joyeria con calibres de crecientes de décima en
décima (de mm.), se imprimieron a muy baja velocidad, distintos porcentajes de
deformacion, los cuales figuran en la Tabla 4.4. El porcentaje de deformacion
se calculé como:

£ @) = £(dpi2 - dp2f) 7/ d2pi J x 100

donde: dpi indica el diametro inicial de la probeta y

dpr indica H diametro final de Ti misma.

Todas las probetas recibieron, un recocido previo al trefilado, para permi_
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tir alcanzar valores altos de £ (%) que de otro meto no se hubieran logrado
partiendo del material "asi como recibido'”, debido al endurecimiento por traba

jado.

Dicho recocido también se realizé en capsulas de cuarzo y bajo arqon, de
acuerdo a Ja descripcion dada arriba, durante 2 horas a 1C23 k. Al mismo tiem-
po, este recocido, permite realizar las defon lacio ies sobre un material relati
vamente mas libre de defonnaciones. Gomo se comentd en 2.2.3.1. esto conduce
luego a una deformacidn mas homogénea y finalmente a un nuevo grano mas pare-
Jo. Esto ultimo era un objetivo deseable en nuestro caso en que se trataba de

asociar un numero, como T. de (i., 4 loda una distri bucién de tamafos.

Los valores: tamafio de grano-porcentaje de deformacién correspondientes a
las probetas V y T concuerdan ajustadamente con k::; de Versaci /24/ ya citados.
Los valores correspondientes a la probeta W (259 pn, 3%), indicarian la exis -
tencia de una deformacién critica en Zry-4, cercana a esos valores, que no pu-
do ser detectada en /24/ debido al rango de deformaciones cubierto. EI valor
de Dc podria ser ligeramente inferior o superior a 3%, ya que desconocemos en

qué ladera del pico correspondiente a Le se encuentra W.

2.2.4. Para obtener cierta textura.

Las probetas obtenidas a partir de alambre de Zr y de Zry-4 (ya sea las
"asi como fueron recibidas™ o las trefiladas en el presento trabajo), debian
exhibir Textura de Fibra. La misma, para metales h.c.p., no presenta uno o dos
ejes claramente privilegiados como en el caso de metales cubicos /26,27/. so -
bre todo si el metal posee al maclado como un modo alternativo de deformacion.
Para el Zr, ante trabajado en frio, cabe esperar cierta preponderancia del eje

<1010> en la direcciéon de trafilado.

Con el fin de obtener probetas con una textura diferente a la anterior, se
lamindé en frio una barra de Zr, en tres etapas, con dos recocidos intermedios
(en vacio dinamico de Im Pa, a 1073 K, durante dos horas). Dn la ultima etapa

se alcanz6 un espesor de Imm , con una deformacién del 58% .

Esta deformacion fue calculada como: £(%) = [ei-ef/ei ]x 100, donde ei y
ef, indican el espesor inicial y final de la chapa, respectivamente. Posterior
mente se recortd, mediante electroerosion, un disco de 25 mm de diametro que
fue pulido como para realizar una metalografia (ver seccion 2.3), y con el
que se determind la textura mediante la técnica de Reflexiodn
0 de Schulz. La figura de polos (0002) obtenida, aparece en la Fig. 4.24. la
misma muestra una gran ,gimetria cilindrica de los polos (0002) alrededor de

la normal a la chapa. De la chapa se cortaron, mediante sierra de diamante,
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probetas de (1 x 4 x 34) mm3, aptas para las frecuencias del péndulo de fre -

cuencias medias.
2.3. Técnicas metalograficas utilizadas.

Con el fin de observar la forma y distribucion de- los cristales, y por
otra parte, do medir el T. do G. promedio on cada prctieta, so implementaron

dos técnica:", metalograficas diferentes:
a) Pulido electroquimico y ataque electroquimico-Anodizado.

Las probetas se fijaron entre dos planchas paralelas de ctcrilico (una de
las cuales posee una canaleta en "V'" para guiar los especimenes cilindricos),
mediante tornillos de acero inoxidable; o bien se encapsularon en bakelita ter

mofraguable o en resina poliester.

Se pulieron mecanicamente con papeles abrasivos para trabajo en seco, o

lijas para trabajo bajo agua, utilizando un grano de lija cada vez mas fino,
borrando con cada lija el rayado producido por la anterior. Se ubico la probe-
ta cano anodo en una cuba de pulido electrolitico, utilizando como catodo una
plancha de acero inoxidable, y un electrolito compuesto porButil Cellosolve y
Acido Perclorico en proporcion 90:10. Se alimentd la cuba con C.C., 50 voltios,
durante un tiempo aproximado de un minuto, a una temperatura de unos 278 K.
Se lavd con abundante agua, luego con alcohol y finalmente se secd con aire ca
liente. Se observé al microscopio metalografico con luz polarizada, aparecien-
do los distintos granos con distintas tonalidades de verde y de amarillo. Esto
respondo al hecho do quo ol 7yx, metal hcp, [Josee un comportamiento Optico ani-
sotropico, pudiéndose asi diferenciar un cristal, del vecino, por la tonalidad,
que es funcion de la orientacion de la red con respecto al plano de la metalo-
grafia /21/.

En algunas probetas, a fin de mejorar el contraste entre granos se conti -
nué con un anodizado. Para éste el electrolito era ahora compuesto por etanol
(120ml), agua destilada (70ml), acido lactico al 85% (40 mi), glicerina (20ml),
acido fosforico al 85% (10 mi) y &cido citrico (4gr.); la tensién de CC de 30
V, la temperatura de uno 275 K, y un tiempo aproximado de 1 minutoo el necesario
para obtener una coloraciéon azul intensa. Se lavaba y se secaba como en el ca-
so del pulido y el ataque electrolitico. Al observar al microscopio, los granos
aparecian con distintas tonalidades de verde, amarillo, rojo y marron, lo que

respxrl.o ai caso anterior, hacia mas facil la diferenciaciéon de granos.

b) Pulido mecanico y ataque quimico.

Se partia de un pulido mecéanico idéntico al descripto en a),se atacaba la
#
&
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superficie con la solucién decapante descripta en 2.2.1. y se detenia el ata-
que con acido boérico diluido. Se lavaba con agua y detergente, luego con al-

cohol y se secaba en forma prolongada con aire calience.

Las metalografias obtenidas mediante esta técnica son similares a las de
la tébnica a) sin el anodizado( pero puede considerarle como mas préacticaesta
técnica pues no se presentan problemas cuando varian demasiado la se::citn o la
resistividad de la protxjta). Eh estos casos deberian o (terminarse nuevamente los
parametros de tensidn de C.C. y de temperatura del bailo. La tensidén deberia
elegirse de forma que la celda electrolitica opere en el punto de mas alta

tension de la meseta que presenta la curva caracteristica: densidad cié corrien

te versus tension de bornes de la cuba /21/.
2.4. (vhdicién del T, de (.

Obtenida la metalografia, se determinaba con el microscopio metalografico
el T. de G., L promedio, de los granos, de acuerdo a la Norma E 112 de A.S.T.M.
Siguiendo esta norma se cuenta el numero de granos que entran en una regla iIn-
cluida en el ocular. Esta medida se repite en distintas direcciones” dentro de
la metalografia. Puede verificarse si el grano es equiaxial midiendo en seccio
nes transversales y longitudinales de los especimenes. Se obtiene una longltud
promedio de intercepcidon por grano (L), y mediante tablas de A.S.T.M. se corri
ge el efecto de que muy pocos granos son cortados por la metalografia seglin un

diametro maximo, hallando asi el diametro nominal promedio (L) del grano.
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TABLA 4.1.
"c" (denominacion £ (real, para la Relaciones reales en-
* 0 convencional) ° probeta de calibra- tre £ "1" y los de-
cion de Nb) x 10b mas £ (6/£"1M)
1 2,83 1,00
1,25 3,38 1,19
1.5 3,95 1,39
2 5,00 1,77
3 7,32 2,58
5 11,5 4,06

Amplitudes de deformacion seleccionables en el péndulo de frecuencias; medias.

Composicion del Zirconio y del Zircaloy-4 utilizados en el presente trabajo.
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TABLA 4.3.
I N
Probeta Material L. inicial T de recoci- t de reco- L final
do cido

0 m] [K] M [>m]

i
A r A 1023 2 46
B Zr A 1023 5 57
D r A 1023 62 87
o r A 1023 251 160

] @

R Zry-4 .16 273-1073 - L6
c" Zry-4 16 1023 1,5 16
E' Zry-4 16 1073 19 19

(@ Se hicieron dos corridas de temperatura, desde T ambiente hasta. 1073 K, co-
mo se realiza en los experimentos, a 80 Kh ™ en ascenso y en descenso.

Tratamientos térmicos realizados endistintos especimenes de Zirconio y Zircaloy-4.
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FIGURAS - CAP IV

Fig. 4. 1. Esquema del péndulo de F.l. a frecuencias bajas con las
modificaciones introducidas.

P: probeta. B: balanza.

CS: cinta de suspension.

M:  marco para reduccién de movimientos laterales.

MI: masas de inercia. BE: bobinas excitadora«.

F : ferrite. EP: espejo principal. ES: espejo secunda -
rio. OB: ojo de buey. TV: toma de vacio. CR: conector
rgpido. K: Pasantes Kovar para termocuplas envainadas
y alimentaciéon de las B.E.

Fig. 4.2.a Esquema del chasis y del sistema de amortiguacién y fil?
tro de vibraciones del péndulo de F.l. a frecuencias ba
jas.

Fig. 4.Z.b Vista general del péndulo de F.l. a frecuencias bajas.

Fig. 4.3. Esquema del péndulo de F.l1. a frecuencias medias (Ref.
/37) .

P: probeta. E: espejo. P: bobinas excitadoras. AS:
alambre de suspension. PR: precarga a resorte.

Fig. 4.+ Sistema de recocido de especimenes en alto vacio.

Fig. 4.5 Gradiente horizontal del horno tabular eléctrico del sift
tema de recocido.

Fig. 4.1 Diagrama en bloques del sistema optoelectroéonico de cap -
tacion del péndulo de F.lI. a frecuencias bajas.

Fig. 4.1 Circuito electroénico detallado correspondiente al Diagra
ma en bloques de la Fig. 4.6.

Fig. 4.3 Esquema del sistema de calibracién y control de las am-

plitudes de deformacion y del sistema de captacién optoe
lectrénica del péndulo de F.l. a frecuencias bajas.
Sistema de captacién optoelectrénica.

I 0Ojo de buey

1 Espejo principal
111 2 lamparas de 3 W.

IV Lente condensadora

V Objeto: fre$j:e luz-sombra *

Vi Objetivo compuesto”™: = 150 mm
VIl Pantalla traslicida #
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Vili Fotodiodo.
IX Recipiente refrigerador.
X Caja aislante térmica-luminica.
X1 Cable bipolar mallado

Sistema de calibracion y control de las amplitudes de
deformacion.

campana de vidrio

espejo secundario ( plano)

lampara de 35 W.

lente condensadora

objeto: frente luz-sombra

objetivo compuesto f = 150 mm

N O o WwDN P

regla

Decaimiento libre almacenado en pantalla de osclLlosco-
pio (amplitud de deformacién: 7,4 a 1,4 x 10 ).

Decaimiento libre registrado en x - t
(amplitud de deformacién: 10 '

Diagrama en bloques del Sistema Corrector de amplio
rango de la F.l1. ante variaciones del moédulo de elas-
ticidad del espécimen.

Circuito electrénico correspondiente al diagrama en
bloques de la Fig. 4.11.

Curva de calibraciéon del sistema de captacidén y regis-
tro de las oscilaciones del péndulo de F.l. a frecuen-
cias bajas.

3
Ensayo del S.C. de amplio rango del péndulo de F.l. a
frecuencias medias. Los puntos y cruces son los valo -
res entregados por el S.C. Las curvas continuas son
calculadas y representan los valores esperados.

Ensayo del S.C. dt amplio rango con el péndulo de fre-
cuencias medias en funcionamiento. Las curvas f
runum Y Fhurom
son entregadas por el S.C. Los puntos y cruces son va
lores calculados y Representan los valores esperados
*

$- o - .
F.1. versus temperatura para Niobio policristalino.

%
Disposicion experimental para la calibracién de ampli-



Fig.

Fig.

Fig.

Fig.

Fig.

Fig.

Fig.

4.18.

4.19.

4.20.

4.21.

4.22.

i4.23.

4.24.

160

tudes de deformacidén y de la funcidn tensidn captor-am
plitud de deformacién en el péndulo de frecuencias me-
dias .

Graficas de calibracion de la F.I. entregada por el S.
C. del péndulo de frecuencias medias para diferentes
amplitudes maximas de deformacion.

Curva de calibracidén, F.l. versus sefial Q ~ (entrega-
da por el S.C. a frecuencias medLas)

Disposiciéon experimental para el ensayo de control del
sistema optoelectroénico del péndulo de frecuencias me-

dias -

Curvas de calibracion de termocuplas. Curva A: termo-
cupla patron calibrada mediante puntos Tfijos.

F.I. medida versus temperatura (curva (¢)) vy F.l. 1n-
trinseca versus temperatura (curva (d)) en Zirconio

policristalino.

Curva de F.l. medida versus amplitud de deformacion,
utilizada en la evaluacién del error introducido por
el método experimental de obtencidén de valores intrin

sSecos versus temperatura.

Figura de Polos (0002) correspondiente a la chapa de Zr con el
tratamiento termemecanico descripto en 2.2.4. DL: direcciodn

de laminacidén. DI1: direccidén transversa]. N: normal a la chapa.

/
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CAPITULO V - RESULTADOS.
1. Experimentos de F.I. en el metal puro.
1.1. Picos de F.l.

Se midio6 el espectro de F.I. de A.T. en Zr de pureza nuclear. EIl rango de
temperaturas barrido (293 K - 1173 K), incluia el rango definido en el CAP II,
como de alta temperaLura en la fase alfa (740 K - 113"5 K) . En dicho rango se
detectaron en principio ocho picos que denominamos, P , Pg , Pe , Pq , P?,

Cc
pP2” P alfa/beta” ~ P1“ Nas temPeraturas de ocurrencia de los mismos, a las
frecuencias medias aproximadas que se indican fueron:

PA (439 K; 90,0 H2)
PB ¢G93 K; 90,0 H?)
pc (558 K; 88,0 H2) ;

po (805 K; 74,6 Hz);

P1 (@93 K, 70,6 H2);
(1039 K; 60,(3H2) ;

Polfa/beta (1163 K; 57"° Hz) vy

Px (926 K; 71,1 Hz2) . PA, ™ y PE ,
fuera del rango de A.T., y de muy baja intensidad (alrededor de 1 x 10~j, no
fueron estudiados en detalle en este trabajo, pudiendo atribuirse su origen a
la existencia de complejos intersticial-sustitucional o intersticial-intersti-
cial . El pico P alfa ® , surge como consecuencia del cambio ds; fase que
ocurre en el Zr en el estado s6lido, desde una estructura h cp aunab c c.
Nuestro trabajo se centrd alrededor del estudio de los picos: P~ (0 pico prin
cipal del espectro, medido por varios autores a partir del trabajo de Bratina
y Winegard 71/, la totalidad de los cuales se detalla en el CAP I11), PQ (tam
bién mencionado en esa revision como relacionado conel O enel Zr) y PN vy
?2, que solo aparecen en las mediciones real izadas durante el calenturiento
de los especimenes (la ''c'" alude a ese hechc). El analisis que hacemos en el
CAP VI, nos permite aceptar que P y PR~ pueden considerarse como el mismo,,
pico, alterado por el estado particular y momentaneo que exhiba el material. =

La Fig- 5.1. muestra el pico principal, P-,, obtenido en alairbre de Zr (cu*,,
yas dimensiones y composicion se detallaron en el CAP IV) , aAfrecuenci\a/s bi
ias v frecuencias medias. La curva (@) , se obtuvo en el péndulo de decaimiento
libre por lo que se construyd punto a punto, y la curva (b) Tlclen el péndutlo au-
tomatico, por lo que se obtuvo un registro continuo. Ambas experiencias mués -
tran un pico bien definido, con un claro corrimiento de temperatura anteel cam
bio de frecuencia. Para la obtencién de la curva (@), el espécimen, luegode re
cibir un recocido para relevamiento de tensiones (1023 K, Ih; ver CAP 1v, 2.2.2),

* i
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fue nontado en el péndulo y calentado a una velocidad de 275 K h La F.1. se
midié en el descenso de temperatura, a una velocidad de 70K h  _ElI T. de G.
promedio, que después del recocido era de unos 30 jd m, luego del experimento
resulté ser inhomogéneo, con un tamafio de unos 40 fx m en el centro de la sec-
cion transversal del alarrbre, y unos 150 jum en la periferia. Para la obten -
cion de la curva (b), el espécimen recibid un recocido de reievamiento de ten-
siones (1023 K, 1 hy 1073 K, 0,5 h), y luego de ser montado en el péndulo au-
tomatico fue calentado a 240 K h \ La F.L. se midié, como antes, er. el des -
censo de temperatura a una velocidad de 75 K h El T. de G. promecio, antes
del experimento y después del mismo, resulté homogéneo, de unos 74 ~Lmy90jum,
respectivamente. Los picos corregidos, una vez sustraido el fondo (de la mane-
ra que se explica en la seccién 1.2.), de la F.1. total, se grafican mediante
lineas llenas en la Fig. 5.2. Las caracteristicas ce anibos picos (temperatura
de pico, Tp , Yy frecuencia de ocurrencia del pico,fp ) se listan er la TABLA
5.1. En lamisma se detallan los valores obtenidos en trabajos previos con Zr
puro, y atribuidos a relajacion en el R. do G. Las amplitudes de deformacioén
utilizadas en esta parte del trabajo fueron, para el caso de amplitud constan-
te: £0=4,6 x 10 , y para el caso de decaimiento libre £0 (inicial) -~
1,3 x 10 En/2/y /3/ se utilizd decaimiento libre, con una amplitud £o0
(inicial) para el caso 131 de 1,2 x 10 “.Nuestro c:AO/An fue de 1,5.

La aplicacion de la ec. (1.45), que da la entalpia aparente de activacion
del fendémeno responsable del pico de amortiguamiento, aplicada a los valores
del presente trabajo permite obtener AH = (285 ¥ 29) kJ/mol. Con este valor
y la ec. (1.41) hallamos =2,2x 10 09-2) s g- fuerte corrimientode fre-
cuencia logrado al cambiar de péndulo (mads de dos 6rdenes de magnitud) nos au
toriza, como se describid extensamente en la secciéon 1.4. del GAP. 1V acerca
de la estimacion de errores, a acotar con un error relativo razonable del 10%.
Como ya se dijo, los errores en trabajos previos (TABLA 5.1 y GAP. 111) pare -
cen estar subvalorados, por el bajo incremento de frecuencia obtenido en un U-
nico péndulo.

Este razonamiento explica a su vez la dispersion de los valores rredidos o
centrds de ehtornos, de los distintos autores.

Con nuestros valores y los mencionados en /2/ y /3/, se puede trazarun gra
fico de Arrhenius (Fig- 5.3). EI mismo, muestra un muy razonable acuerdo en -
tre nuestro amplio rango de temperaturas barridas, y el rango, mas estrecho,

cubierto en trabajos previos. Un ajuste por el método de minimos cuadrados con
peso conduce a:

AH = (270 - 30) kd/mol (5 ~

Co

1,5 x 10 "(18~ 2) s .15

r2 = 0,995
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Estos valores, pueden considerarse como los parametros mas confiables de la
literatura para el pico PI, en Zr policristalino recocido, si se acepta previa-
mente que es valida, en este caso, la ec. (1.41).

La entalpia de activacion, calculada a partir del ancho medio del pico Pl
de baja frecuencia, de la Fig. 5.2, con la ec. (1.47), da un valor inferior en
un factor 0,5 al obtenido por corrimiento de frecuencias, lo que es indice de
que no se esta ante un comportamiento como el del S.A_E., que da un pico de De
bye, donde los dos métodos de calculo de AH dan el mismo resultado. Eventual-
mente podria tratarse de un caso de distribucion de tiempos de relajcimiento.
Esta posibilidad se estudia en el CAP. VI.

La existencia de una importante anomalia, asociada a este pico P|_ fue de-

tectada en el transcurso de este trabajo, antes de que la misma fuera publica-
da por otros autores. En efecto, todas las mediciones previas habian sido efec
tuadas, so6lo en enfriamiento o s6lo en calentamiento, o bien con T. de G. muy
fino donde la anomalia es menos evidente. En particular, las mediciones en ca-
lentamiento ocorro las citadas en /3/, sOlo buscaban poder comparar la» laderas
de baja temperatura (ver CAP. I11). La anomalia observada o™nsistio en que la
altura del pico P], obtenido en ascenso de temperatura (Fig- 5.4), en un espé
cimen con T. de G. igual a 74 ixm, resultaba 2,3 veces inferior que la altura
del mismo pico durante el descenso de temperatura. Es claro que este resultado,
no habia sido obtenido previamente en la literatura debido a las cansas cita -
das arriba, pero fundamentalmente a no haber operado con un péndulo ¢utomatioo.

Un trabajo publicado con posterioridad 74/, daba informacién que se rela-
cionaba con esa anomalia, por cuanto, en especinenes especialmente tratados,
encontraba que P]_ podia aparecer o desaparecer segun un ciclo de hist:éresis
(ver la revision en el CAP. 11D . Sin enibargo, ni en este trabajo o en otra
posterior, se observo la presencia de una situacién intermedia (disminuciéon de
intensidad sin desaparicion), y lo que es mas importante aln, que la anomalia
era un fenémeno comin, observable en especimenes normalmente tratados;.

En principio, a P]_medido en el ascenso de temperatura, lo designamos co-
to ¢ para diferenciarlo del pico tipico de B. de G. Los picos P]_C> PZC’
Po. y P a]lfa/beta se °bservan en la Fig. 5.5. Los detalles del ciclo de his-
téresis se discuten en la seccién 1.3. EIl recocido para obtener especimenes
de 160 yum (1023 K, 250h), y de 87 jum (1023 K, 62h) , se detalla en el CAP IV,
seccidn 2.2.3.2. Dichos especimenes permiten estudiar la influencia del T. de
G. sobre las curvas de F.I. de la Fig. 5.5. Todas estas curvas corresponden a
F.1. intrinseca, , determinada en el péndulo automatico de frecuencias me-
dias. Cono el espectro de A. T. en Zr, resultdé dependiente de la anplitud, se
utilizé el método desarrollado durante este trabajo (CAP. 1V - seccién 1.7.)
para la obtencién de Q- versus temperatura, o "método de los escalones" de
£ . Todas las curvas son entonces susceptibles de ser comparadas directamente



183

con predicciones de los modelos tedricos, que suponen sienpre homogeneidad de

tensiones.

Las ramas de descenso de temperatura de las curvas (b) y (c), obtenidas con
un mismo espécimen en experimentos sucesivos, muestran la repetibilidaddel sis_
fpnw de medicidn y al mismo tiempo la estabilidad del pico tipico P4, que se re
produce a pesar de que entre las curvas de descenso () y (c), media una curva
de ascenso (c), completamente diferente . La discrepancia entre los maximos de
ambas curvas es de s6lo un 1,8% en altura o F.1.,y de un 0,570 en temperatura.
El espectro de ascenso, en cambio, es muy sensible a Las condiciones iIniciales
de la corrida en T (ver 1.3.). P] resulta si, muy alterado cuando el espéci -
men es llevado a la regién de cambio de fase alfa-beta (curva (@)). Gomo conpa

racion, se ha trazado también una curva Q ™ versus T, medida en Zry - 4.

En la misma Fig. 5.5. se han graficado, los riaxims de H.l . MyN,co -
rrespondientes al experimento inicial presentado en la Fig. 5.4. Debe sefa -
larse que, para estos dos puntos, se grafica F.l. del espécimen y no intrinse
ca. No obstante, la correccion que lleva Q Nmedida a Q ,, ho alcanzaria, en
este caso, a alterar la secuencia que muestra una relacion entre Pl (y P9
con el T. de G. Como en la Fig. 5.5. no se han corregido los picos, eliminando
los fondos, en realidad la relacién corresponde a Q Jota™ (pico mas fondo) ver
sus T. de G. Tanto Pi (curva (d ) correspondiente a 160 m, auna.» (©) y
() correspondientes a 87 ix m y punto N, correspondiente a 74 m), como para
P~ (curva (d) correspondiente a 160 /Z;m, curvas (¢) y (b) correspondientes a
87 yum y punto M, correspondiente a 74 jxm) , se observa que eL valor de F.1.y
el T. de G. son inversamente proporcionales. La curva (@ no es utiliz:ada en
este analisis por cuanto en el ascenso fue la Unica medida a 30K h ~ El.res
to de las curvas de obtuvo, en ascenso o0 descenso, a 80 K h ™, y en el deseen
so se ve alterada por el cambio de fase. Para P2 (mds el fondo) tal redacidn
no es tan clara, pues si bien las curvas (d) y () respetan la proporcionali-
dad apuntada, las curvas (d) y (c), en cambio, muestran practicamente los mif£
mos valores de F.1. en su maximo. En el caso de los picos P* y P*c (mas el fon
do), tal proporcioén es aproximadamente del tipo:

GTtot ~ L"n G2

donde: L es el T. de G., y el exponente n es mayor para P*0 (-~ 2,0) que para

A (-~ 0,33).

Otro efecto, relacionado con el T. de G., consiste en que a medida que L
crece, el pico P* (sumado al fondo) se corre hacia mayores temperaturas. Este
efecto ha sido observado por otros autores en otros metales (por ej: en Al).

En la Fig. 5.6 se observa la metalografia correspondiente a los especine-
nes de Zr con T. de G. de 160 jx m, antes de los experimentos de F. I. (se



184

trata de grano equiaxial con encuentros entre tres granos a 120°). La Fig.
5.7 corresponde a uno de los especimenes de la Fig. 5.6., que fue llevado a
la fase beta segun la curva (@) de la Fig. 5.5 (se observa que tal proceder
produce granos mas irregulares que los de la Fig. 5.6 ). La Fig. 5.8 corres-
ponde a otro de los especimenes de la Fig. 5.6. En este caso, la probeta fue
ciclada numerosas veces (curva (d) de la Fig. 5.5, y corridas de lasFig.5.19a
y 5.19b) pero manteniéndola en fase alfa (se observa que tal proceder conser
va la regularidad de los granos, produce un crecimiento de los mismos, y pue
de haber dado lugar a segunda recristalizacion, a juzgar por el tamafio, y el
nimero y concavidad de los lados, de uno de los granos de la metalografia). La
Fig- 5.9. corresponde a una probeta que fue ciclada, entre las fases alfa y
beta, en dos oportunidades (periodos de unas horas a 1423 K seguidos de va -
rias horas a 1108 K) . En la misma se observan granos muy irregulares, corres-
pondientes a una estructura de transformacién beta-alfa orientada, en lugar de
granos equiaxiales. Probetas con esta morfologia de granos no fueran ensaya-
das en el presente trabajo, pero pueden haber sido utilizadas en los trabajos
previos (CAP.111). En todos los casos las metalografias se obtuvieron segin
los procedimientos descriptos en el CAP. 1V - seccidn 2.3.

Las curvas de F.1. @ y (d), medidas en calentamiento (ver Fig. 5.5), Yy
obtenidas a una velocidad de 320 K h ~y 80 K h , respectivamente, permiten
ver la influencia de dicha velocidad sobre el espectro de F.1. Una mayor ve-
locidad de calentamiento corre los picos hacia temperaturas mas altas y eleva
sus alturas. El primer efecto (cuya inversa también vale, ver el caso de la cur
va (i) de alta velocidad de descenso de la Fig. 5.24, respecto a la curva (@)
en la Fig. 5.22), es facil de explicar si se acepta que los sensores de tempe-
ratura (termocuplas envainadas de 0,5mn y 1 mu de diametro), poseen menor iner
cia térmica o tiempo de respuesta que todo el espécimen. De tal manera, la.F.l .
medida a cierta T, Q_1(T), es en realidad Q 1 (T ¢ T), donde ¢ T es propor-
cional al médulo de la velocidad, y los signos menos y mas corresponden a ca-
lentamiento y enfriamiento, respectivamente. w

El segundo efecto puede ser mas dificil de explicar. Por el contrario, uga
mayor velocidad puede ocasionar un gradiente mayor a lo largo de La probeta.
De acuerdo a Barrow y Szkopiak /5/, cabria esperar una disminucién en la altu-
ra de los picos (este tipo de distorsioén se describidé en CAP. IV. - 1.5).

Los picos PH y P2 (o P-~ y P2C, debido a que se los obtiene en calentamien
to), corregidos, o sea sin la influencia del fondo (ver la discusion sobre*tal
correcciéon en la secci6on 1.2.), para una de las curvas de calentamiento (curva
® de la Fig. 5.5), se muestran en la Fig. 5.10. El pico ?v obtenido en el
enfriamiento posterior y corregido;se muestra en la Fig. 5.11. En ambas figuras
se ha graficado F.l. interna intrinseca u homogénéa (Q j o Q R). Fes carac-
teristicas: altura,de pico (Q ), frecuencia de pico (F), tenperapra de pi-
co (TP) y"ancho del piczo a alturamitad ( A (T ™)), se listan en la TABIA5.2

4
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para los tres picos.

En la Discusion (CAP. VI), se veri que y P~C, picos "anchos'™, pueden
describirse mediante un espectro de tirapos de relajaniento, en tanto que

es un pico que responderia un unico ti_jpo de relajamiento.

El pico Pg aparece en todos los espectros de F.1 de calentamiento y en-
friamiento de la Fig. 5.5. Sus parametros, en uno de los experimentos (obten!
dos de las curvas originales antes de cometerlas al c.imbio de escala de dicha
Figura), fueron: = 805 K, ; P = 74,6 Hz. Es posibl: identificar ej:jte pico
con el debido a difusion de atomos de oxigeno en el p".ano basal, mecatismo 3ro
puesto por Fuller y Miller /6/ y detallado en el CAP. Ill. Con los parametros
de /6/, TP = 683 K, fp = 0,44 Hz y Ah = 201 KJ /mol. y nuestro valor de fP ,

se puede predecir, usando la ec. (1.45), la temperatura de ocurrencia del pico.
Dicha temperatura calculada, 799 K, resulta muy proxira a la observada en mies
tro experimento, lo que permite confirmar que se trata del mismo fenaneno de

relajacion.

La probeta de Nb policristalina™en el rango de temperaturas barrido (T ¢an
biente - 1150 K; ver Fig. 4.16), exhibid un pico muy bien definido en la re -
gion de los picos Snoek (T 573 K, ~ 74,0 Hz, inclaido el fondo
= 1,8 x 10 ancho medio a la altura mitad una vez restado el fondo : 1,43 X
10 4 K ®®, un pico ancho y de baja intensidad a los 717 K, y un fondo, crecien
Le con la temperatura, cuya pendiente empieza a hacerle inportante a temperatu
ras algo inferiores al limite inferior, (0,4 Tp), del rango de A.T.eri Nb. Ya
se sefiald en la introduccidn del CAP. 11, que dicho rengo estd bastante despla
zado hacia tomporaturas altas, con respecto al rango del Zr alfa. Fi entalpia
di- aci"ivacléon del pico bien definido calado arriba, calculada a partir de la
ec. (1.47) que se basa en el ancho del pico, resulta de 152 k J/rmol, muy pro-
xima a la listada en /7/ para el pico Snoek de Nb - Nitrdogeno, de 14/ kJ/mol.
lo que permite suponer que el N intersticial es el responsable de dic"o pico
en nuesgfa probeta.

%
1.2. Fondo de F.I.

o 1.2.1. Fondo de F.l. en Zr.

En la seccidon 1.3. del CAP. 11, se describidé la manera usual, empleadaen la
Jitdratura para obtener los valores de (F.1. debidla al fondo) y su ental-
pia aparente de activacién, AHp. La misma se ilustra en la Fig. 5.12, para
un caso de F.lI. en Zry-4 a frecuencias medias. Dos criticas pueden hacerse

a este método:
t_

* *

- los puritos de tenperatura alta aparecén sierrpre muy comprimidos, -debido a

la variable 1/T, lo que impide~discernir su uonpor lamiente). Esto motiva que ad
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mitan el pasaje de rectas de diferentes pendientes.

- los puntos de baja temperatura._ien la generalidad de los casos, se apar-
tan de la recta, con valores de F*.l. mas altos de lo necesario para yacer so -
bre la misma. Esto puede observarse ya en los primeros trabajos en Al, que con
dujeron a plantear la ecuacion empirica (2.2), citados en /7/.

Mas aln, una revision de mediciones de F.lI. en Zr y aleaciones de Zr, per-
mite demostrar que aun en curvas donde no existen picos superpuestos, el com -
portamiento no es lineal en las variables log Q wversus I/T. EnlaFig. 5.13
se han seleccionado experimentos realizados en monocristales, o en especimenes
con T. de G. muy grueso, para evitar cualquier influencia de picos adicionales.
La curva (@ fue tomada de la Ref. /4/, y corresponde a un monocristal de Zr
medido en enfriamiento. La curva (b) corresponde a una estructura "‘bambd” en
Zr, citada en /8/. La curva (c), medida en Zr con T. de G. grande (mayor de
245ixm) , fue tomada de la Ref. /2/. En los tres casos se observan fuertes apar
tamientos del comportamiento lineal. El trazado de rectas, por las regiones a-
parentemente lineales, permite calcular las entalpias aparentes de activacion
correspondientes: 79, 166 y 79 kJ/irol, respectivamente.

Iin la Fig. 5.14, la curva (@ corresponde a Zr - HF y fue tomada de k. Ref.
/1/, en la region ubicada entre el pico de B. de G. y el pico alfa-beta. La
misma exhibe una fuerte curvatura. La curva (b), que corresponde a un espéci-
men de Zry-4medido a una frecuencia de 50 KHz, fue tomada de la Ref. /9/. En
este caso, los datos se desvian del comportamiento lineal para temperaturas al
tas, lo que corresponderia, de acuerdo a Fernandez y Povolo /9/, al punto en
que el amortiguamiento se transforma en fuertemente dependiente de la amplitud.,

La curva (©) de la Fig. 5.13 tomada de la Ref. /10/, muestra el fondo de
F.I. enZr - 0,18 Cu , con T. de G. grueso, y la curva (d) , tori®a del mismo
trabajo, corresponde a Zr con estructura "bambd”. Si. se fuerzan rectas en las
zonas aparentemente lineales, se obtiene una entalpia aparente,(para Zry-~ ,
de 64 kJ /mol y para Zr - Cu , de 130 kJ /mol.

En la mayoria de las curvas, de ambas figuras, se encuentra el apartamien-
to ascendente, sefialado arriba, de los puntos de baja temperatura. 4

Debe sefialarse /11/ que no solo Los fYéaficos log Q 1 versus 1/T muestran
el comportiimiento de las Fig. 5.13y 5.14. Dicho comportamiento no cambia si
se ensayan los graficos: *
é

log @ T) versus /T,>log @Q £ 4j) versus /T, o log (@QJ Ox)

versus 1/T, expresiones que corfespgjnden a todos los modelos descriptros en la
seccion 4. ceP=CAP. II. derivada de los tramos rectos cambia muy ligeramen
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te en los distintos graficos. De tal manera, aun cuando se pud?.ese aceptar que
los comportamientos fueran lineales, la informacidn experimental disponible ac
tualmente baria muy dificil discernir entre los diferentes modelos. Los aparta
mientos de la linealidad son un llamado de atencién para los resultados de la
aplicacion de las ec. (2.27) y (2.28), donde se calculan n, AH y finalmen
te AHo, aplicacion hecha, por ejemplo, por Ritchie y Sprunpnann /4/ en Zr,

ya que n no permaneceria constante ni alin en rangos di teme»atura muy limita-
dos. En el GAP. VI se vera que esta ultima objecidn is aplicable incluso a me

tales o aleaciones de estructura cubica.

Los experimentos realizados en el presente trabajo, al estudiar la histére
sis en laF.l. de A. T. del Zr, han permitido probar de manera concluyente,
al menos para el Zr, que el fondo decididamente no es lineal en los gréaficos
semi logaritmicos.

En la Fig. 5.15., la curva (b) corresponde al pico de F.1. medido en en -
friamiento, o curva () de la Fig. 5.11 Como se sefial6é antes, es posible for -
zar el paso de una recta como la A, para definir un fondo Q ~ que aumenta ex-
ponencialmente con la reciproca de la temperatura, del que se ootiene: A H p
Este es el tratamiento usual cuando se intenta corregir un pico Unico. La si -
tuacidén cambia drasticamente para el caso de los dos picos de la Fig. 5.10 o
curva de calentamiento (@) de la Fig. 5.5. Cuando se grafican los puntos

@Q \ T), en un grafico semilogaritimico como el de la Fig. 5.15, la eixisten-
cia de un valle pronunciado entre RPNy 22> permite demostrar que no es posi-
ble trazar una recta Unica desde la ladera de alta temperatura de -2 basta, la
ladera de baja temperatura de Pj .

En cambio, se pueden trazar las rectas By C con el
criterio de dejar arriba todo punto, de tal forma que dichas rectas indicarian
no elLpgalor de Q_I%, pero si la cota superior del mismo. El verdadero valor
seri™2ual al de las rectas o inferior. Las tres rectas A, B y C, permiten ob
tener valores aproximados para la entalpia de activacion del fondo (o limite
superior del fc]||lo),AHp, los que se listan en la Tabla 5.2.

1.2.2. Fondo de F.I. en Nb

Se procesaron y analizaron datos obtenidos por Povolo y Gibala 712/, en
Niobio monocristalino de alta pureza, en oscilaciones longitudinalesenel ran
g8:a@ los kilohertzios, mediante un equipo de Marx de tres componentes deta -
liado enf/13/. Este equipo permite una determinacién muy precisa del amortigua
miento independiente de la amplitud y del dependiente de la amplitud. La compo
nente independiente de la amplitud 112/ exhibe picos de Snoek en el rango 300K
- 60QK, *luego una region de muy bajo fondo entre"600 K y 780 K, y finalmente,
a partir de 780 K, un neto ascenso de la F.I. con la temperatura que se mantie
ne hasta la mdxima temperatura estudiada (1100 K). En esta ultima region,
£c , o sea la deformacidén critica de desanclaje, disminuye abruptanente desde
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1x 10 (78K) a 2 x 10 ~ (1100K), indicando que el fondo o el amortigua-
miento total exhibiran una fuerte dependencia con la amplitud. En la Fig. 5.16
se muestran dos curvas de F.l. total (independiente y dependiente de E) , ver -
sus deformacion, para las temperaturas extremas de la regién mencionada arriba
La curva (@ corresponde a los valores obtenidos en vibraciéon longitudinal a
deformacién constante /12/. La curva (b) muestra los valores correspondientes

de F.l. intrinseca, que obtuvimos por aplicacion de la ec. (1.105) a la curva

(@). La curva (©) muestra los valores que se observarian bajo torsién a ampli-
tud constante, a la misma frecuencia, y que obtuvimos por aplicacién de la ec.

(1.101) a la curva de F.l. intrinseca. Finalmente, la curva (d), muestra los

valores que se observarian bajo torsidn en decaimiento libre, suponiendo que

la amplitud inicial decae a la mitad, y que obtuvimos por aplicaciéon de la ec.

(1.111) a la curva de F.l. intrinseca.

) I'ig. 5.17 nuestra un grafico de log Q " (intrinseca y total) versus
T (absoluta) a diferentes niveles de £ . Con circulos negros hemos grafica-
do a la F.l. intrinseca independiente de la amplitud. Se puede apreciar que no
aparece un comportamiento lineal, sino que las curvas exhiben una fuerte cur-
vatura. Se han trazado, no obstante, algunas rectas en zonas de comportamiento
aparentemente lineal. Tas entalpias de activacioén obtenidas de sus pendientes,
resultan fuertemente dependientes del nivel de deformacién considerado, ya que
varian entre 30 y 190 kJ/mol.

La Fig. 5.18 muestra un gréafico de log Q ™ (medida y total) versus T "
(absoluta) a diferentes niveles de £ , para: (@), torsion a amplitud constante,
y (b), torsién en decaimiento libre. Con circulos negros hemos graficado a la
F.1. medida independiente de la amplitud. Nuevamente puede apreciarse que los
comporLvjnrientos no son Lineales, y que las pendientes de los tramos rectos des-
penden de £ . Al mismo tiempo se observa que la medicion hecha en decaimie.r’lto
libre, suaviza la dispersion de pendientes, creado una imagen distorsionada
del comportamiento del fondo con £ .

%

1.3. Histéresis de la F.I. con la temperatura en eljinetal puro.

Ya se menciond en 1.1., que la existencia de una importante anomalia aso -
ciada al pico R, en Zr, o de B. de G., fue detectada en el transcurso del

presente trabajo antes de que la misma fuera publicada por otros autores.
Posteriormente, un trabajo de Ritchie y Sprungmann /4/, sefialé la presencia de
un cicllo de histéresis en el espectro de F.1. de A.T. en Zr (ver la revision
>en el GAP. I1l), en especimenes especialmente tratados o ''super-recocidos".
Con nuestras mediciones del ciclo de histéresis, en Zr y en Zry-4 , en probe-
tas normalmente tratadas, se prueba que dicho efecto depende del T. de G., y
ademds, que no es atributo exclusivo de especimenes especialmente tratados.
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El aspecto general del ciclo, para especimenes con distinto T. de G. (#4, 87
y 160jjm) ya se mostro en la Fig. 5.5. Estéd claro que un conportamiento muy di-
ferente se observa en calentamiento (amortiguamiento tipo - C), con respecto
al enfriamiento (amortiguamiento tipo - E).

Con la intencidén de determinar las temperaturas superiores y las temperatu
ras inferiores (la temperatura inferior fue denominada Te o *critica’, y consi
derada como Unica en /4/)a alcanzar para producir la histéresis, se estudia-
ron, mediante numerosos y sucesivos ciclados, dos especimenes de T. de G. bien
diferenciado. Por temperatura critica se entendera a la temperatura a la cual
ora necesario descender para que el amortzgilamiente tipo -~ pasara a ser tipo
-C en el siguiente calentamiento.

El espectro exhibia dependencia con la amplitud, por lo que en las curvas
de la Fig. 5.5 se aplic6 el "método de los escalones' de £ (descripto en CAP.
IV, seccidn 1.7.), para graficar en el eje de ordenadas F.l. intrinseca, O
Pero como la correccidon no afecta el comportamiento general del espectro (modi
Cica si la altura de los maximos y ligeramente su temperatura de ocurrencia),
el estudio de los distintos ciclos de histéresis se hizo en base a F.l. medida,
Q \ para evitar la realizacion de los escalones, que exige un trabajo extra
del operador, y puede, eventualmente, hacer mas dificil la determinaciéon de

temperaturas limite.

Las Fig. 5.19 a y 5.19 b, muestran resultados obtenidos en el espécimen de
160um, con el que se trazo la curva (d) de la Fig. 5.5. La velocidad, en to
dos 1Ios casos, fue de 80 K h_I , tanto para calentamiento como para enfriamien
. La curva (@ de la Fig. 5.19 a fue obtenida calentando el espécimen hasta
573 K, manteniéndolo a esa temperatura durante 12 h, y luego calentandolo has-
ta un maximo de 1118 K. La temperatura fue regulada a 1099 K durante 1,08 h, y
se midid la curva (b)) en enfriamiento hasta 804 K. El espécimen se mantuvo llh
a esta temperatura, y luego se obtuvo la curva (¢) calentando hasta 1115 K. La
temperatura fue”~guiada a 1107 K durante 1,33 h, y posteriormente se obtuvo
la curva (d) , durante el siguiente enfriamiento, hasta 813 K. Luego de mante-
ner el espécimen 0,4 h a esta temperatura se midié la curva (e) calentando has
ta 1012 K, y la curva () enfriando hasta 948 K. Posteriormente el espécimen -
fue enfriado hasta 893 K a 320 Kh \ alli se mantuvo durante I0h, y sufrid un
nuevo enfriamiento a 320 Kh ”~ hasta 790 K. Sin tiempo de regulacidon, se aumen-
t6? la temperatura a la velocidad tipica de 80 Kh-1, obteniendo la curva (@ de
la Fig. 5k 19b. Se alcanz6 una temperatura de 1071 K, y luego se reguld la tem
peratura a 1066 K durante 2,25 h. A partir de este punto se midié la curva (b)
&n enfriamiento hasta 810 K, temperatura que se mantuvo durante 12 h. La cur-
va (©) muestra el siguiente calentamiento hasta 1027 K. La curva (d) se obtuvo
después de enfriar inmediatamente hasta 805 K. la curva () fue medida calen -
Lando inmediatamente hasta 1033K,siempre a la velocidad de 80 kifl, y la (®
enfriando, después de haber mantenido el espécimen, 2,0 h, a 1020 K.

h-
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La Fig. 5.20 muestra la histéresis observada en un espécimen con un T. de
87 fjm, similar al que origind las curvas () vy (¢) de la Fig. 5.5. La curva
(@ se obtuvo en calentamiento a 80 K h-1 hasta 1074 K, y la curva (b) en en-
friamiento, a la misma velocidad, con el fin de verificar la presencia de Ila
histéresis en el espécimen. A continuacidn se hicieron varios ciclos de en -
friamiento y calentamiento, a la misma velocidad, indicados por la curva llena
de la misma figura. En el altimo ciclo el espécimen fue enfriado hasta 723 K,
donde se lo mantuvo 15 h. La temperatura se hizo decrecer de nuevo a320K h™»
hasta 676 K, y luego se obtuvo la curva (c), durante el siguiente calentarnien
a 320 K h , hasta 1083 K. Un enfriamiento a esta ultima velocidad, hasta

483 K, produjo la curva (d).

La curva (@ de la Fig. 5.21, muestra la F.l. obtenida calentando el espé-
cimen desde 483 K hasta 1073 K, a 80 K h”’\ La curva (b) fue medida en enfria-
miento a idéntica velocidad, después de mantener el espécimen 0,5 h a esa tem-
peratura. Luego la probeta fue sometida a varios ciclos de calentamiento y en-
frimiento, a 80 K h , como se indica mediante las curvas llenas de la Fig.
5.18. Las diferentes curvas han sido desplazadas a lo largo del eje de tempe-
ratura, para evitar superposicion. La curva (@ esta ubicada correctamente en
temperatura, en tanto que las curvas (b), (© y (d), lian sido corridas 100 K,
200 K y 300 K, respectivamente, hacia la derecha respecto de (a). La curva pun
teada corresponde a la curva (@ de la Fig. 5.21. es decir al ultimo amortigua
miento tipo -C observado. EIl ciclado térmico continla con ascensos a 80 K h »
y descensos a 320 K h ™~ ccmo se muestra en las Fig. 5.23y 5.24. En la Fig.
5.23( la curva (©) esta ubicada correctamente en temperatura. Las curas () y
(g), en cambio, han sufrido un desplazamiento de 100 K y 200 K hacia la dere-
cha, respecto a (e), para evitar superposicion. Durante el ultimo ciclo d; en-
friamiento, dado por la curva (@) de la Fig. 5.23, o por el comienzo de la cur
va (h) de la Fig. 5.24, se alcanzaron 637 K. Finalmente, la curva (i) de La
Fig. 5.24, fue obtenida luego de cortar la alimentaciéon del homo del péndulo
(corro ya se observara precedentemente, una velocidad alta afecta el espectro,

desplazandolo en el sentido de temperaturas inferiores para el caa’o cé enfria-

miento) .

Los ciclados térmicos realizados para establecer la presencia de una tem-
peratura critica, para un espécimen con T. de G. igual a 160 p , se indica-
ron en las Fig. 5.19a y 5.19b. Los mistros ciclos nos permiten estudiar la
influencia de la temperatura superior alcanzada, sobre la siguiente rama de en
friamiento. Para las diferentes temperaturas y tiempos indicados (puntos A, B,
D, E y F), se observa que se obtiene un amortiguamiento tipo - E, siendo su in
tensidad proporcional a la temperatura alcanzada. Mas aun, podemos decir que
no existe una influencia sustancial de los tiempos de mantenimiento a alta te-
peratura, como puede verse comparando el caso de los puntos E y F. La ligera di

ferencia en la F.l., puede atribuirse a la inercia cl. sistema en presencia de
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un rapido cambio desde calentamiento a enfriamiento (punto E) . Por
el contrario, la temperatura de 1012 K, alcanzada en el punto C,no
es suficiente para generar un amortiguamiento tipo - E al enfriar.
Con referencia a la temperatura critica, tres valores vecinos, 813
K, 810 K, y 805 K, fueron mencionados arriba. En todos los casos,
esas temperaturas fTueron obtenidas luego de un ciclo de enfriamien
to a lo largo de curvas con amortiguamiento tipo - E. Luego de di-
ferentes tiempos de mantenimiento (0,4 h, 11 h y 0 a, respectiva -
mente) fue medida una curva con amorti guamiento tipo -C . Existen
pequefias diferencias en las intensidades de esas curvas tipo - C,
relacionadas con los correspondientes tiempos de mantenimiento
(cuanto mas corto es ese tiempo mas alto es el amortiguamiento), lo
que indicaria que el tiempo juega un rol, aunque de menor importan
cia, en el fenbtmeno que determina la temperatura critica. Podemos
por tanto establecer que para este espécimen (160 “m) , La tempera
tura critica es al menos del orden de 813 K. Puede verse ademas que
el fendmeno mencionado estd saturado debajo de 813 K, teniendo en
cuenta que el mismo espectro de baja F.1. tipo - C (curva (¢) de
la Fig. 5.19 by curva @ de la Fig 5.19 a) se obtuvo cuando el tiempo & man-
tenimiento fue el mismo, 12 h, a pesar de la gran diferencia entre las tempera-
turas de mantenimiento (810 K y 573 K respectivamnente).

Los ciclos utilizados con el fin de hallar una temperatura
critica, para el espécimen con T. de G. de 87 ym , se ilustran en
las Fig. 5.20 - 5.24. Durante los ciclos descriptos en la Fig;.
5.16, siempre se produjeron curvas de amortiguamiento tipo - E,
excepto para la primera rama del ciclo (en calentamiento) desde
temperatura ambiente, descripta por la curva (a). Durante el ulti-
mo ciclo, en la rama de enfriamiento descripta por la curva (d),
el espécimen alcanz6 una temperatura minima de 483 K. El siguiente
calentamiento, descripto por la curva (@ de la Fig. 5.17, produjo
un calentamiento tipo - C ,lo que indicaba que se habia descendido
a temperaturas inferiores a la temperatura critica y que ésta po -
dia tomar un valor igual o mayor que 483 K. Los ciclos adicionales
ilustrados en las Fig. 5.22 - 5.24, se realizaron para obtener una
cota superior para dicha temperatura critica. Durante los ciclos
descriptos por las curvas (b) de la Fig. 5.21, y (@), (b)), (o),
@, &, (MMy @ de las Fig. 5.22 y 5.23, s6lo fue medido amor-
tiguamiento del tipo - E. Esto puede establecerse comparando, las
curvas llenas citadas, con las curvas punteadas de las mismas figu
ras, las cuales corresponden a la curva tipo - C, denominada como
(@), en la Fig. 5.21. La curva (h) de la Fig. 5.24, confirma lo an
tes dicho, ya que en los ciclos (d), (e), (® vy (g), se realizaron
excursiones reducidas con.el uUnico fin de observar el tipo de amor
tiguamiento, y no la altura final del pico alcanzado en calenta -
miento (obsérvese que el maximo de la curva (h) reconstituye 1la

4
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alLura de 1i1os maximos observados en las curvas (a),() y () de la
Fig. 5.22). Como la minima temperatura registrada durante todas las ramas de
enfriamiento fue 637 K, es decir, la temperatura alcanzada al final del ciclo
(g) y antes del ciclo (h), podemos establecer que dicho valor constituye una
cota superior para la temperatura critica para el espécimen de 87yum.

Las temperaturas criticas obtenidas para ambos especimenes, en funcién
del T. de G., se resumen en la TABLA 5.3. Resulta claro que la temperatura cri
tica, Te, depende fuertemente del T. de G., L.

1.4. Dependencia de la F.1. con la textura.

En la Fig. 5.25 se presentan mediciones de F.l. versus temperatura reali-
zadas en un espécimen en forma de chapa, de Zr de pureza nuclear, cuyo trata -
miento previo y figura de polos (0002) se detallaron en el CAP. 1V - seccién
2.2.4. Este espécimen no recibidé un tratamiento térmico de relevamiento de
tensiones previo, como en todos los experimentos realizados con alambre de Zr
Zry - 4, a fin de observar el espectro debido al tratamiento mecanico y su va-
riacion durante la recristalizacion. Esto permite ver la influencia de la tex-
tura de deformacidén antes de que la misma pueda variar y originarse una textu-

ra de recristalizacion.

ElI T. de G. y la forma del grano, antes de la primera corrida en tempera-
tura, eran en principio diferentes de los exhibidos por el espécimen al finali
zar los tres ciclos térmicos o corridas que se observan en la Fig. 5.25. El
grano deformado, en la seccidn transversal de la chapa y ei una seccion parale
la al plano definido por la normal y la direccién de laminacion, era aproxima-
damente rectangular, de unos (93/>m x 24 |jm). En ambos casos la dimension me
fior era el lado paralelo a la normal a la chapa. Una estimaciéon aproximada del
area de B. de G., sin embargo, permite ver que la misma resulta.similar a la
correspondiente al espécimen una vez recocido, que poseia granos equiaxiales
de unos 40 yWm.

Las dimensiones del espécimen (5,6 x 1 x 28) mm™ y la imoosicion de un _an
guio de torsion constante por parte del péndulo automatico (9 = 1,624 x 10— B
rad.), ocasionaban una deformacién maxima en los extremos del semieje menor de

5,8 x 10 "5 (ver APENDICE 3).

Se practicaron™tres corridas de temperatura (ascenso y descenso) a una ve
locidad de 320 K h

En el primer calentamiento (rama ascendente de la curva (@) de la Fig.
5.25) se midi6 un pico, P®, mas intenso que en todas las posteriores corridas,
y claramente corrido hacia temperaturas menores. Es notorio también que el -Rn
do O-p era mas elevado que en las posteriores ramas de cada ciclo.

Por ejemplo, a 773 K, el fondo de F.l. correspondiente al calentamiento
en la curva (@) es de practicamente 1 x 10 , en tanto que el -fondo de los ca-
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lentamientos en las curvas () vy (©) es de unos 7 x 10

Alcanzada una temperatura de 1073 K, luego del primer ascenso y sin tiem-
po de mantenimiento a esa temperatura, ya se obtuvo en el descenso de tempera-
tura un pico, Pﬁ, estabilizado en temperatura de ocurrencia, si bien la altura
continudé disminuyendo en las sucesivas corridas. Al alcanzar los 1073 K, luego
del segundo calentamiento, se realizé un recocido de 1 h a dicha temperatura,
conprobando que el mismo no producia ningun efecto sobre la temperatura de o-
currencia a juzgar por la similitud entre Tp de los picos y PN

PL” PH y P_'LI' muestran un pico ya 2estabilizaco, con TL = 930 K y una
F.1. (incluido el fondo) de 3,8 x 10 . La intensidad, es similar a la obser-
vada en las distintas corridas hechas nara el estudio de la histéresis en Zr
(seccidn 1.3), en especimenes cilindricos con textura de fibra. La temperatura
de ocurrencia es ligeramente inferior (unos 25 K).

No se observa histéresis. La diferencia entre las curvas de ascenso y def
censo, es atribuible por completo al cambio en eL signo de la velocidad, segun
lo discutido en la seccién 1.1. Esto puede deberse a que, para el Zr, ya un T.
de G. de 40 p impide visualizar el fendmeno re"/ersible que ocasiona la histé
resis (ver Discusion, CAP. VI).

Dentro de las consideraciones de esta secci6n, podemos incluir también,
una comparacion entre los espectros de F.1. en Zry -4 de las Fig. 5.26 y 5.27,
correspondientes a alambre cilindrico y chapa laminada, respectivamente. En e£
te caso, ambos especimenes fueron recocidos (2,5 h; 1023 K) con anterioridad
al ensayo de F.1. Las amplitudes méximas al inicio del decaimiento fueron, pa-
ra los puntos periféricos de la seccién transversal del espécimen cilindrico,
de 1,3 x 10~>, y en los puntos extremos del semieje menor de la seccidn rectan-
guiar de la chapa, de 1 x 10 _El fondo en ambas experiencias resulta muy si-
milar. Los picos P| y P/, resultan mds intensos en el caso de chapa (1,7 y 2

veces superior, respectivamente). La temperatura de ocurrencia re-
sulta casi idéntica para P~ y ligeramente inferior (unos 13 K) para P"2 en la

chapa, como se detalla en la seccién 2.1.
2. Experimentos de F.l. en la aleacidn.
2.1. Picos de F.I.

Como ya se adelantara en el CAP. ITT, el mico trabajo de la literatura
que estudié detalladamente el comportamiento de la F.l. en Zry-4 , en funcidn
de la deformacion, fue el de Fernandez y Povolo /9/. En el mismo se presentd
una curva F.l. versus temperatura hasta unos 900 K, a una amplitud maxima de

oscilacion longitudinal (50 k Hz) de 2,8 x 10 , creciente con la temperatura
pero sin la presencia de picos.
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En esta seccidén se dan todas las caracteristicas de dos picos encontrados
en el rango de F.I. de A.T., tanto en frecuencias bajas como en frecuencias me-
dias, en Zry-4 sometido a torsién. Ninguno de los dos ha sido reportado en la
literatura hasta el presente. Ambos picos estan sefialando la presencia de dos
fendmenos, que por la ubicacidén en temperatura (876 K y 977 K, a 1Hz) , resul-
tan de interés tecnolégico.

En la Fig. 5.28. se presenta la primera medicion, utilizando el péndulo
automatico, que condujo a la identificacién de los picos y P~ citados a
rriba. Luego de varios experimentos exploratorios, para adecuar el péndulo a
las caracteristicas del espectro de F.l. (fuerte variaciéon de la frecuencia
con la temperatura, lo que condujo a construir el sistema corrector descripto
en el CAP. IV - seccion 1.3.2. ; bajos valores de F.1. de pico montados sobre
muy elevados valores de F.I. del fondo), se detect6 el pico (@82 K a 70,0
Hz) cuyas caracteristicas se listan en la TABLA 5.4, bajo la denominacién de
espécimen 1. El fondo se restd en base al criterio de trazar una recta en un
grafico semilogaritmico In 0 ~ versus T ~ (Fig. 5.12), como se discutiera en
1.2., aceptando que los valores de dicha recta representan sélo las cotas su-
periores para el fondo. En la Fig. 5.28, también se representa la fuerte varia
cion del médulo de corte (proporcional a f2 ) con la temperatura. B

La medicién fue hecha en enfriamiento, a una velocidad de 80 K h ~y au
na amplitud de deformacién maxima constante de 4,5 x 10 '>. El espectro resul-
taba reproducible tanto en calentamiento como en enfriamiento, y el T. de G. ,
de unos 19 j m , permanecid practicamente estable durante los experimentos
(ver TABLA ¢.5.). Para confirmar la existencia de este pico y planteando la
posibilidad de que obedeciera a un fendémeno térmicamente activado, se lo bus-
cod con el péndulo de frecuencias bajas.

|

Las Fig. 5.26 y 5.27 muestran la aparicion de P® en frecuencias bajas,
tanto en alambre de Zry-4 como en chapa del mismo material, respectivamente.

A su vez se detectd un segundo pico, P®, a mas altas temperaturas, en ambos
experimentos.Suponemos que este pico puede resultar enmascarado por el fondo
de A.T. y por el pico alfa-beta, en el caso de frecuencias medias, 1o que Impi
de su definicién en la Fig. 5.28.

Las caracteristicas de los picos P* vy P1, para el caso de la Fig. 5.26,
se listan en la TABLA 5.4_, bajo la denominacién de espécimen 4. Tara el espé
cimen en forma de chapa de la Fig. 5.27, las caracteristicas principales de
los picos P] y P*2 son: frecuencia de pico: 0,714 Hz y 0,665 Hz, respectivamen
te, y temperatura de ocurrencia: 874 kKy 969 K, respectivamente.

Ambos picos son de baja definicidon respecto del fondo de F.I. de A.T., lo
que puede explicar que no fueran detectados hasta el presente. En nuestro ca-
so, la operaciodn repetitible y bondadosa del péndulo automatico, nos ha permi-
tido aceptar la presencia de P (posteriomente se obtuvo evidencia también
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de a frecuencias medias como se observa en la Fig. 5.29), y persistir en su

busqueda a otras frecuencias.

La Fig. 5.2. permite una comparacion de los espectros de F.l., una vez res-
tado el fondo, en Zr y en Zry-4 . Los picos Pp obtenidos en enfriamiento en
Zr (lineas llenas), ya fueron descriptos en 1.1. Los picos Pp obtenidos tam-
bién en enfriamiento en Zry-4 (lineas punteadas) corresponden a los especimenes
denominados arriba como 1 y 4. EI pico P* corresponde solo al espécimen 4.

Si se supone que P" , obtenido en la aleacidn se trata del mis®
mo pico Pi que aparece en Zr puro, debe apuntarse, que para
igual frecuencia, P 1~ aparece corrido hacia altas temperaturas,
unos 55 K a frecuencias bajas,y unos 56 K a frecuencias medias. Para
obtener este resultado, se lleva la frecuencia de pico de la aleacién a coinci-
dir con la frecuencia de pico del metal puro (haciendo uso de la ec. (1.45) y
del valor calculado para la entalpia de activacion de la aleacidn), obteniendo
una nueva temperatura para la aleacion, lo que hace validas las conparaciones.
La F.I. corregida resulta claramente menos intensa en la aleacidn.

La entalpia de activacion por corrimiento de Pj en temperatura., al variar
la frecuencia en mas de dos 6rdenes de magnitud (comparacién de los especimenes
1y 4 de TABLA 5.4), resulté de (318 1 25) kJ/mol, es decir superior a la ental
pia asociada a P, en el metal puro, de (285 - 29) kJ/mol (seccion 1.1). Si en
canbio, la entalpia se calcula en base al ancho medio de Pp con la ec. (1.47),
resulta un valor inferior en un factor 0,5 al obtenido por corrimiento de fre-
cuencias. Este comportamiento es idéntico al observado en Zr puro, e indica co
mo ya dijo, que no se esta en presencia de un S A_LE. o al menos aue no existe
un unico tiempo de relajamiento. CcO0 , el factor pre-exponencial para Pp re-
sulta igual a 2,8 x 10 N

Con el objeto de obtener los parametros de la relajaciéon asociada a P®,
que s6lo habia aparecido a frecuencias bajas (0,63 Hz y 0,66Hz), y de reducir
aun mas el error en la determinacién de los parametros de la relajacion asocia
da a Pp se realizaron nuevas mediciones a distintas frecuencias. A las ya rea
lizadas a 93 Hz y 0,9 Hz (se cita sb6lo la frecuencia a temperatura ambiente),
se agregaron experimentos a 11,5 Hz, 0,9 Hz y 0,38 Hz (ver TABLA 5.5), En Ila
misma tabla se indican, el recocido previo, los T. de G. inicial (Li) y final
(P respecto del experimento, y la entalpia aparente de activacion del fondo.

En la Fig. 5.30 se muestra la F.1_, una vez restado el fondo, a las tres
frecuencias sefialadas. A 11,5 Hz, como en el caso ya citado de frecuencias me-
dias, no se resuelve P

En la TABLA 5.4. se lista el conjunto de los cinco experimentos. En cada
caso la fila superior corresponde a las caracteristicas de Pp y la fila infe
rior, a las de P
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Si se acepta que la expresion de Arrhenius (ec. (1.41), es valida para es-
tos picos, puede confeccionarse el grafico de k. Fig.5.31. En el misma, la
pendiente de cada recta vale (-AH/K), donde (/\H es la entalpia aparente del fe
némeno asociado a cada pico, y las intersecciones axi el eje de ordenadas valen
Jfn (2IT GO)jJ , donde Ca es el factor prc-exponencial caracteristico. Para
PN se obtiene AH = (329" 17) kJ/mol, con un bajo error debido al nimero de
puntos con gu:er ?)e ha podido establecer el método de cuadrados minimos, v C =
6,9 x 10 s .Los valores obtenidos previamente, con s6lo dos puntos, es
tan de acuerdo con estos nuevos valores de AH y de Tc . Para P* se obtiene
AH = 496 kJ/mol., con un error alto (B0%), proveniente del menor nimero ce. pun
tos disponibles, y de la dispersion de los mismos, originada en la operaciéon de
resolver el pico a partir del espectro total. Para PA, Ce resulta del orden de
10_28 S Un resumen de estos resultados y de los obtenidos en el metal puro se
hace en la TABLA 5.6.

Al igual que en Zr (seccidén 1.1), otros picos fueron también medidos siste-
maticamente en las distintas corridas de temperatura. Ellos fueron p! (627 K;
93 Hz), P"B (667K; 91 Hz) , P'c (738 K; 89 Hz) y (348K; 75Hz), donde los va-
lores indican las temperaturas y frecuencias aproximadas de ocurrencia. Los
tres primeros, fuera del rango de A.T., pueden considerarse como debidos a la
existencia de complejos intersticial-sustitucional g intersticial-intersticial,
y son de baja intensidad (igual o menor que 1 x O ). P", como Po en Zr, es
asociable a la difusion de atomos de oxigeno en el plano basai (ver seccion
1.1). Los restantes picos: Pa]fa/beta (H15K; 67 Hz) , P y P®, son descrip-
tos en detalle en esta seccion 2.

En todos los experimentos de F.l. versus Temjceratura, simultineamente, se
estudié la variacion de f2 con la temperatura, lo que conduce a conocer la va-
riacion relativa del médulo de corte con la temperatura (CAP. | - seccién 4.1)
Curvas f2 (proporcional a G) versus T, se detallan en las Figs. 5.26 y 5.32
(a frecuencias bajas) y en la Fig. 4.15 y 1>.28 (a frecuencias medias). Tocios

los casos corresponden a Zry -4).

El comportamiento observado en general es el de dos tramos rectos, a tempe
raturas bajas y altas, unidos por un escalén muy dilatado que cubre un amplio
rango de temperaturas. Este escaldn corresponde a la relajacion del médulo de

corte.

Con el tramo recto de baja temperatura (293 K a 783 K), de la curva f2 ver
sus T de la Fig. 5.32 (Zry -4, en torsién, a una frecuencia a temperatura am -
biente de 0,38 Hz), y el valor de G a 273 K (obtenido de la Ref. /14/), podemos
dar la variacion absoluta del médulo de corte del Zry-4 con la temperatura:

G (D = 35,5 - 0,0205 (T-273) G-3)
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donde: T es la temperatura absoluta.

G viene dado en GPa.

2.2. Fondo de F.I.

La influencia del T. de G., sobre el fondo de F. 1. de A. T. en Zry -4, pue
de apreciarse en la Fig. 53.3 La curva (@ fue obtenida a baja frecuencia
(~ 1H2) en alambre de Zry-4 "asi cono fue recibido”., conun T. de G. de 13
jjm . La curva (® y (© corresponden a especimenes que recibieron un trata -
miento de "'Strain - Anneal™ para crecer el grano (deseripto en GAP. IV, sec -
cion 2.2.3.2.). EI T. de G. promedio fue de 3 4 para la curva (®) y de 88yun
para la curva (c). Todas las curvas de obtuvieron en enfriamiento, :\ una vr-
locidad de 70 K h . Los picos P y F/, no pudieron ser resueltos en estos
experimentos, debido a que los mismos se hicieron utilizando simplemente el
haz de luz, antes de incorporar el sistema de captacioén y registro de las osci
laciones del péndulo a frecuencias bajas (CAP. IV, seccidén 1.3.1.), lo que
daba lupar a una mayor dispersion de los puntos experimentales. No obstante
resulta claro que las curvas son mas empinadas cuanto mas fino es el forao, lo
que se traduce, en términos de la entalpia aparente de activacion para el fon-
do de la ec. (2.2), en una relacidon inversa cuanto meros cualitativa, entre
Alip, yel T. de G.

Recopilando todos los valores de Alip de este trabajo, para Zr (TABLA 5.2
y valores a partir de la Fig. 5.1) y Zry-4 (TABL\ 5.5 y valores a partir de
la Fig. 5.33), obtenemos que la aleacion presenta dicha relacién,no asi el me-
tal puro. Como comparacion se lian afladido algunos valores de A Hp calculados
a partir de curvas de F.l. de la literatura.

En la Fig. 5.34, todos los simbolos negros corresponden a Zry-4 ,y los
blancos a Zr. Los circulos negros representan mediciones en Zry 4a ,0Hz, el
triangulo negro corresponde a 93 Hz, el cuadrado negro corresponde a 0,38 Hz,
el rombo negro corresponde a 11,5 Hz y el rectangulo negro corresponde a 5 x
10 Hz (esta ultima fue tomada de la Ref. /9/) . El cuadrado blanco represen-
ta una medicién en Zr a 0,9Hz, el triangulo blanco y los circulos blancos co-
rresponden a 90 Hz. El rombo blanco corresponde a la curva (¢) de la Fig.
5.9 (Ref. /2/). Las flechas () y (@ corresponden a Zr nonocristalino (curva
@ de la Af?. 5.9, basada en la Ref. /), y Zr -Cu de grano muy grueso (cur-
va (©) de la Fig. 5.10, basada en la Ref. /10/), respectivamente, cuyas dimen
siones exceden el valor de la abscisa maxima.

Puede establecerse entonces, que en el Zry-4 la entalpia de activacion
decrece al aumentar el T. de G. independientemente, de la frecuencia del ensayo.
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Hablar de una relacion entre A Hp y L en el metax puro, a partir de la in-
formacion experimental que poseemos, resulta dificil ya que los valores medidos
presentan una gran dispersion (ver Fig. 5.34). Esto lo atribuimos por un lado al
hecho de que en el metal puro el T.deG. crece notoriamente durante los experimen
tos (a diferencia de lo que ocurre en Zry-4), pero fundamentalmente a la influencia
que sobre el fondo de F.l. poseen la temperatura de transicion T y la temperatu
ra maxima alcanzada en los distintos experimentos (cono se demuestra en las Fig.
5.15 , 5.19a y 5.19b). Por lo tanto, una eventual funcién AH @ , sélo podria
ponerse en evidencia mediante una cuidadosa serie de mediciones, de forma de con
parar especimenes que presenten con seguridad un Unico tipo de amortiguamiento

(ya se menciond en 1.3. la existencia de los amortiguamientos tipo-C y tipo-K).
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2.3. Histéresis de la F.l1. con la temperatura en la aleacion.

Como ya se adelantd, la diferencia mas importante a sefialar entre el es -
pectro de F.1. de A.T. del Zr y el del zry-4, estriba en que el amortigua -
miento en la aleaciodnes repetitible tanto en calentamiento como en enfriamien-
to, si bien puede hablarse de la existencia de un ciclo de histéresis muy ce
rrado, en tanto que el Zr exhibe un fuerte fendémeno ce histéresis (seccion
1.3) y sufre ademas un cambio apreciable en el T. de G. durante los experinen-
tos. En la TABLA 5.5. se observa que para el caso del Zry-4, Lp no difiere
sustancialmente de Li. Los picos Yy tampoco varian considerablemente
(como lo hace P* en Zr, Fig. 5.5 cuando el espécimen es llevado a lare -
gion de cambio de fase alfa-beta del Zry-4, cuyo limite inferior se sitla a
unos 1073 K. Esto queda evidenciado en la Fig. 5.29, que corresponde a un es-
pécimen de Zry-4 , ensayado a una amplitud maxima de deformacién constante de
5,8 x 10 ~. La curva (@ se midié en calentamiento, a 320 K h \ hasta el pun
to P , por encima de la temperatura de transiciéon de fase, la. curva (b) se
midid en enfriamiento, a 320 K h \ vy origina el pico Pa*fa/beta rara la alea-
cion. El pico no se define en el ascenso en temperatura, probablemente debido
a que la transformacion sigue operandose durante el transcurso del mismo. Una
vez estabilizada la temperatura en P, se completa la transformaciéon, y el des-
censo de temperatura muestra el pico bien definido, eventualmente a una tempe-
ratura inferior a la que se obtendria si la corrida se hiciese a una velocidad
muy baja. La curva (c) fue obtenida en la rama de calentamiento siguiente, rea-

lizada a 80 K h \ y la curva (d) fue obtenida en enfriamiento a la misma velo-
cidad. La regién del complejo P|] / P no aparece practicamente alterada, a pe-
sar de que uno de los experimentos alcanzé la regidén de cambio de fase. Los fon
dos de alta temperatura se ven si modificados en las sucesivas corridas. Los
fondos de baja temperatura exhiben un ciclo de histéresis artificial, caracte-
ristico de la inversioén en el signo de la velocidad de calentamiento a enfria-
miento (tanto m4s abierto cuanto mayor es la velocidad).

La diferencia de F.1. en la zona de los picos no puede explicarse completa-
mente con el argumento anterior, por lo gue puede decirse gque presenta un mini-
mo de histéresis, si bien la misma no modifica sustancialmente el espectro, co-
mo sucede en la histéresis del Zr (seccion 1.3), que llega a variar incluso el
nuimero de picos en las distintas ramas del ciclo.

Las curvas (bD) y ("), corresponden a las curvas () vy () , luego de tia -
cer la sustraccion del correspondiente fondo. P* no alcanza una aceptable de-
Finicion como en los experimentos hechos con el péndulo de baja frecuencia a
2,3 Hz o frecuencias inferiores. A la histéresis baja observada en la alea -
cion de la Fig. 5.27 puede estar contribuyendo el hecho de que el T. de G. del
espécimen era relativamente fino (42 m).
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TABLA 5.3.
L (™m)
87
160

Dependencia de la temperatura de transicién Tc con el tamafio de grano L.
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Tc K
(483 - 637)
> 813

TABLA 5.4.
ESPECIMEN P TP Q r - ACT"D)
HD) © W 2y .oy (10"2)
1 70 982 1,8 1,4 2,8 7,2
8,54 932 2,2 1,7 3,5 10,7
2
1,82 907 1,3 1,2 2,1 4,6
3 1,68 983 1,0 0,97 2,8 4,1
0,632 876 0,58 1,5 3,1 2,6
4
0,582 977 0,52 0,62 1,3 1,4
0,306 867 1,5 1,0 1,7 4,3
5 0,283 953 1,9 1.1 0,47 8.4
Caracteristicas de los picos de F.I y medidos en Zry-4.
TABLA 5.5.
ESPECIMEN RECOCIDO L1 T LT AH’T
(h m (H2) (Am (kd/mol)
1 lh, 1013K 19 93 21 88
2 2h, 1023K 25 11,5 26 88
3 2h, 1023K 25 2,3 26 80
4 Ih, 1023K 27 0,90 37 68
5 2h, 1023K 25 0,38 29 79
Entalpia de activacion aparente del fondo de F.l. en Zry-4 para distintas fre-

cuencias de medicion.



203

TABLA 5.6.
Material Pico ah Co
(k3 /mol) ©)
zr puro ® b1 270 - 30 1,5x10" (18~2)
1
o 1 329 + 17 6,9X10-<21+1>
@)
Zry 4
P2 496 (£  50%) A 10 28

(1) En base al grafico de Arrhenius de Fig. 5.3 y TABLA 5.1.

(2 En base al grafico de Arrhenius de Fig. 5.31 y TABLA 5.4.

Parametros de relajacion medidos en Zirconio (pico PN) y en Zircaloy-4 (picos

Y pé )-
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-CAP. V

F.1. de A.T. en alambre de Zr policristalino. (@): frecuencias ba-

Jas, @ frecuencias medias.

F.1. de A.T. una vez restado el Fondo en alambre policristalino de
Zr (lineas llenas) y alambre policristalino de Zry-4 (lineas de tra

Z0S) .-

Grafico de Arrhenius para Zr policristalino. Dos circulos corres-
ponden al presente trabajo. El cuadrado, a la Ref. /1/ y los trian

guion a la Ref. /3/.

Anomalia en el pico de B. de G. en Zr medido en calentamiento y en

friamiento.

Ciclos de histéresis en F.l. intrinseca do A.T. riel vx poliorista-

Lino para especimenes con distinto T. de G.
Metalografia de Zr recocido (Obtenida con luz polarizada, x 100).

Espécimen de la Fig. 5.6., llevado a la fase beta en el experimen
to mostrado por la curva (@ de la Fig. 5.5. (metalografia obteni”

da con luz polarizada, x 100).

Espécimen de la Fig. 5.6., sometido a numerosos ciclados térmicos
dentro de la fase alfa (metalografia obtenida con luz polarizada,

x 100).

Zr ciclado en dos oportunidades durante horas, entre la fase alfa
(1108K) y la fase beta (1423K) (metalografia obtenida con luz po-
larizada, x 100).

F.1. intrinseca total y fondo de F.1. de A.T. (linea de trazos)

. c o
en Zr, en calentamiemto. Los picos Y P2 P1 ~ P2 se °ktie-
ten restando el fondo.

Idem a Fig.- 5.10., para el pico P en Zr, en enfriamiento.

Grafico: In Q‘k%ﬂ&_ versus T 1 para la obtencion del fondo Q

Alambre policristalino de Zry-4 a frecuencias medias.

Fondos de F.l. en Zr, en especimenes monocristalinos, de grano

muy grueso, y de estructura "bamb('. Basada en las REf. 72/,
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/47y /8/.

Pondos de F.lI. en Zr y aleaciones de Zr. Basada en las Ref. /1/,

/97y /10/.

Fondos de F.l. en Zr correspondientes a los experimentos de las

Fig. 5.10. y 5.11.

F.1. total (independiente y dependiente de la amplitud de defor-
macion) en Nb monocristalino. (@ medida en excitacion longitud”
nal (tonada de la Ref. /12/).

(@) intrinseca (calculada).

(© calculada para torsiéon a amplitud constante.

() calculada para decaimiento libre.

Logaritmo de la F.l. intrinseca tota] versus la reciproca de la
temperatura absoluta a diferentes niveles de deformacién en Nb

monocrista]ino.

Logaritmo de la F.I. total versus T ™ en Nb monocristalino.
(@ calculado para torsion a amplitud constante.

(®) calculado para decaimiento libre.

Influencia de las temperaturas, superior e inferior, sobre el ci

ciado térmico de Zr policristalino (160 jim).

Ciclados térmicos para determinar la existencia de una temperatu
ra critica en Zr policristalino (87 jim).

Idem Fig. 5.20.

Idem Fig. 5.20.

Idem Fig. 5.20.

Idem Fig. 5.20.

F.l1. de A.T. en espécimen de Zr policristalino con textura de

chapa.

Picos asociados al B. de G. (P] y P en alambre de Zry-4 poli-

cristalino a frecuencias bajas (0,9Hz).

Idem a Fig. 5.26, para espécimen con textura de chapa.

Pico de B. de G. (PJ) en alambre de Zry_4 policristalino a fre-

cuencias medias (70 Hz).
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5.32.

5.13.
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Ciclados térmicos en alambre policristalino de Zry-4 a frecuen-

cias medias.
Idem a Fig. 5.26 , para frecuencias de 0,38 Hz, 2,3 Hz y 1",5 Hz.

Grafico de Arrhenius para los picos y P* en alambre pDlicris-

talino de Zry-4.

Variacion del cuadrado de la frecuencia (proporcional al médulo
de corte) con la temperatura en Zry-4, medido en torsién a f (am

biente) igual a 0,38 Hz.

Fondos de F.l. de A.T. en Zry-4 con distinto tamafio de grano:
@ 13 Jim, ® 34 m
© 88 jim.

"t
Entalpia aparente del Pondo de F.1. de A.T. versus T. de G. para
Zry-4 (simbolos negros),Zr (simbolos blancos y flecha (O ) vy
Zr-Cu (flecha @ ). -«
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Fig. 5.3
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CAPITULO VI - DISCUSION

1. Discusioéon sobre el fondo de friccidén interna de alta tempe
ratura.
-

Una confirmacion definitiva, acerca de cual de los modelos propuestos
actualizante para explicar la aparicion de im fondo de F.1. de A.T. es el corree
to, seria inportante no so6lo nara el entendimiento del mecanismo de dislocado
nes que dan lugar al fondo en si mismo, sino también por cuanto todos los estu-
dios cuantitativos sobre picos de F.1., en el rango de A.T., estan supeditados
a una acertada sustraccion de dicho fondo. Sin embargo, los resultados del pre-
sente trabajo, nos permiten afirmar que ninguna de las expresiones previstas pa
ra Q p (ecuaciones de la seccidon 4. dal CAP TI) serian validas para Nb, Zr, y
aleaciones de Zr. Mas aun, se vera que la aplicacidén de algunas de esas expre-
siones tedricas a fondos de F.l. expergmentales obtenidos en oti;os meltales, apa
rentemente con éxito, presenta fallqs.

En el CAP. V (seccion 1.2y 2.2) se mostro que para el Zr, el Zry-4, Yy o-
Lrus aleaciones de Zr, no se verificaba una relacién lineal en un grafico se-
milogaritmico: log Q-* (0 log (@~ T), o log (QpU>), o log (Q'E ton) ) versus
T , como preveen los modelos. Por el contrario, las curvas e:daiben fuertes
curvaturas, aun en el caso de valores tomados en especimenes rmpnocristalinos,
con estructura "bamb('*, o de grano muy grueso, donde la influencia de picos a-
dicionales es menor. En el mismo capitulo, en la seccidén 1.2., se presentd un
experimento realizado en Zr que prueba que el método usual (utilizado reciente
mente, por ejemplo, en /1/), de adjudicar un fondo a un pico mediante el nroce
dimiento de forzar el paso de una recta, por los puntos de temperaturas supe -
riores e inferiores a los del pico, solo puede proveernos de cotas superiores
para QE)L En efecto, la presencia de dos picos, p y P5» en el espectro-de
las Fig. 5.10y 5.15, tales que el valle entre los mismos impide el naso de una
recta, muestra que el fondo debe necesariamente responder a una curva, en el
grafico log Q wversus T \ cuyos puntos posean ordenadas inferiores a los de
las rectas By C de la Fig.- 5.1 . (lo que representa una fuerte curvatura).

Uno de los modelos, el de Schoeck et al. /2/ (ver seccidn 4. del CAP ID),
requiere, ademas de linealidad en el grafico semilogaritmico, que el exponente
n sea constante en un cierto rango, aungque sea limitado, de temperaturas. Desa
fortunadamente en ninguno de los trabajos donde se aplicé el modelo de Schoeck
et al. (2, 3, 4, /) se hizo mencion a la constancia de n,e inclusive, salvo
en /4/, no se presentaron las curvas o fondos a los que aplicaron la ec. (2.27).
A continuacion deduciremos los pasos que deben seguirse, a partir de dicha e -
cuacion, para hallar n y AH  (entalpia real de activacién), pasos con los que
podemos revisar el trabajo /4/, y estudiar nuestros datos en Zry-4. En el gra
fico F.l. versus T, de dos fondos obtenidos en dos experimentos a distinta fre
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cuencia, se pueden seleccionar pares de puntos de igual T, o sea Q 2 ™ vy
@F1 Debe °°ntarse adenias> (Il las curvas o registros graficos f\ersus T,
o f2versus T. De estos ultimos se obiiene, para el T elegido arriba, los va
lores correspondientes, Y Cac- punto, de una y otra curva, deberd cum

plir de acuerdo a la ec. (2.27):

Q (f) = K exp(nAHo/kT)Jcu - (6.1)

- K = uj _n
donde K (T) es constante en anibos puncos, pues se impuso T = T2 =T (y el mo-
delo requiere, K, ny A H e, constantes). A partir de la ec. (6.1) resulta:

n on ( Q.*1 7/ Q'1) / in(fi/ 2) (6.2)

Si el valor de n es constante p$ra todos los valores, tafados de a pares,
a igual T, se traza entonces la grafica In (Q pton) versus T , que debera ser
una recta con pendiente AH/k, de donde se obtiene A H. Finalmente, con n vy
AH =n AHqg, se puede obtener AHq.

Cuando aplicamos la ec. (6.2) a los fondos de dos experimentos de Zry-4
(como los de las Fig. 5.26 y 5.28), obtenidos mediante el trazado de una recta
en el grafico In Q versus T , se halla que n ~varia con la temperatura
(n decrece si T aumenta). Aun cuando se tome un n promedio (n aproximadamente
igual a 0,20), la curva en (Q "txP'~) versus T ” presenta no una Unica recta,
sino una recta para los puntos de frecuencias mayores, Yy otra para los puntos
de frecuencias menores. Cada recta provee un valor de AHp, 64 kj /mol y 88
k j/mol, oje son muy similares a los valores obtenidos en el grafico InQ »
versus T , de 68 kJ/mol y 88 kd/mol respectivamente (Tabla 5.5, esnecimenes
21 y 1 ). En principio, el hecho de que n no sea constante, y que no aparezca
una recta Unica, puede atribuirse (en los casos de Zry-4 citados) a que las
curvas o los fondos se separan demasiado en temperatura, debido al cambio no-
table en la frecuencia mecanica inpuesta. Es decir, se tratarla de un rango de
temperatura™) muy amplio no cubierto por el modelo. Por ello resulta interesan-
te verificar los resultados de De Bejtist /4/ en Fe - Ti 02 donde las frecuen-
cias varian de un experimentdla otro en un factor 4,5. De acuerdo a este traba-
Jjo n vale 0,26 yAHq unos 297 ki/ni.i. En base a los fondos trazados en /4/
bajo cada pico de B. de G. en Fe - Ji (debe suponerse que, como en nuestro
caso, los puntos de dichos fondos fueron obtenidos a partir de la recta traza-
da en el grafico InQ versus T , o bien, lo que seria mas arbitrario, que
los fondos se trazaron en forma go: raimada directanente en Q 1 versus T) ,
vimos que n variaba con la temperai jra entre 0,50 y 0,20 (Fig- 6.1), y trazan-
do los gréaficcl3 In ~F versus T*1/para cada fondo? hallamos que AHp aparente
valla 57 ki/myl y 63 k J/mol, aumejtando con la frecuencia. Ambos comportartien-
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tos (que n decrece con T, y AH aumenta ligeramente con la frecuencia), coinci-
den con los comportamientos en Zry-4 ya mencionados, a pesar de que la frecuen-
cia no fue variada demasiado por de Batist. Esa variacion de f, es quizas la mi
nima a realizar, como para que pueda medirse razonablemente sin

excesivo error, y sin embargo ya da lufar a una variacion de Ily de AH aparen-
te. Eqto conduce a pensar en si realmente existe un rango de temperaturas donde

n es constante, o si las mediciones hechas en la literatura, lian tomado rangos

tan estrechos como para aceptar que n + An () = n.

Otro inconveniente que presentan los modelos sobre el fondo de
F.1. es que no preveen una dependencia de Q- con la amplitud de
deformaciéon. Esto, que puede ser valido para algunos metales, no
se cumple en Zr /1/ y en Nb /5/. Como ya se discutiera extensa-
mente en la seccidon 5. del CAP 1, y en las secciones 1.3 y 4. del
CAP 11, la afirmacién de Pines’y Karmazin /3/ acerca de que el fon

do, en diez metales estudiados, era practicamente constante con la
amplitud, puede significar en realidad que la F.l. intrinseca de -
pendia de la amplitud, ya que dichas mediciones fueron realizadas

en decaimiento libre donde existe inhomogeneidad espacial y tempo

ral de las deformaciones.

Como se ha mostrado en este trabajo (CAP V - seccién 1.2.2.),
al analizar experimentos de F.l. realizados en Nb monocristalino
por Povolo y Gibala /5/ , la entalpia aparente de activacion AHp
depende fuertemente del nivel de £ considerado, variando entre 30
kj/mol y 190 kj/mol. Asimismo, Ulas curvas exhiben curvatura en un
grafico semilogaritimico: log O ™~ versus T ~, tanto para F.l. de-
pendiente de la amplitud como para F.l. independiente de la ampli-
tud. Dichas curvaturas dependen del modo de deformacién y del mo-
do de operacién del sistema oscilante, observandose, que las medi-
ciones en decaimiento libre, tienden a ocultar la dependencia con
£ y a minimizar, por tanto, el espectro de valores de AHp, Yy que
las curvas de F.l. intrinseca también exhiben curvatura.

Esta situacidn puede ser diferente para temperaturas mas altas,
pues el rango de T considerado en los experimentos /5/, abarca des
de temperatura ambiente hasta temperaturas ligeramente superiores
a 0,4 Tf (considerada usualmente como el limite inferior del rango

de AT .

Resumiendo, puede decirse que para el Zr y aleaciones de Zr,
los modelos tedricos existentes no describen el fondo exnerimental
de F.I. de A.T. de la fase alfa. Lo mismo ocurre con el Nb en el
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rango 780 K - 1100 K. Mas aun se observa que esta objecidn puede
extenderse a otros metales estudiados en trabajos previos. Con
el Unico criterio aceptable que nos hemos impuesto, de que los
puntos de las rectas trazadas en los graficos semilogaritraicos,
representan las cotas superiores para los valores de los fondos
reales, hemos encontrado que la atalpia aparente de activacion del
fondo es inversamente proporcional al T. de G:. en Zry-4, indepen-
dientemente de la frecuencia, no existiendo en cambio una relacién entre ambos
parametros en el caso del Zr puro. La relacidon encontrada entre AHp vy el
T. de G., puede Inducir a que los modelos sobre el fondo de A.T. deban contem
piar, en el caso de policristales,contribucién de las dislocaciones de los bor
des (por ejemplo por trepado) ademas de la debida a dislocaciones de los cirif
tales.

2. Discusiodn sobre los picos da F.l. en Zr y en Zry-4 en el rango de
A.T. de la fase alfa.

Esta discusion se centra principalmente alrededor de los fendémenos que o-
riginan P®, pA y € en Zr(los que a su vez motivan el ciclo de histéresis
en Zr),y P YP2 @lZry 4. Sobre Pp existe una fuerte controversia ya
que fue medido en varios trabajos previos ien algunos de ellos en realidad se
ha medido P—’\Q), siendo atribuido a relajacion en el B. de G. por la mayoria
de los autores, y a mecanismos ubicados en los cristales, por los restantes
(CAP 111). Sobre el fenémeno de histéresis existe un trabajo previo /!/ con el
cual disentimos, permitiendo nuestra explicacién dar cuenta de la aparicién de
PlC y P2C’ y de la dependencia del ciclo con el T. de G, efecto que no fue de
tectado en dicho trabajo previo. El tipico pico en Zr, citado en la literatura,
es en la mayoria de los casos P4, y en otros P* . No obstante en ninguno de
los trabajos se habian observado en el mismo experimento cono para poder dife-
renciarlos. Finalmente se ofrece una interpretacion para los picos P™ y P/,
detectados en Zry-4 y no mencionados en la literatura hasta el presente.

Una caracterizacion completa de los nuevos picos observados en Zry-4 (tem
peratura de pico, frecuencia de pico, ancho a altura mitad, valor del maximo
parametro /3 de la distribucién de tiempos de relajacién e intensidad de relaja
cion), P~ y P, se ha hecho en el CAP V. Si intentamos asociar aP| en la a-
leacion, con P2 en el metal puro (considerando a ambos como picos de B. de G.
ortodoxos), y a P con un pico de soluto o con un pico debido a deslizamiento
bloqueado por particulas debemos luego chequear tal asociacidon oon algunos tra-
bajos previos y modelos existentes (viscos en CAP 11 y I111).

Con respecto al Modelo de Weinig - Machlin (complementado posteriormente
por el Modelo de Sun - Ke), el pico del solvente: debe desaparecer o disminuir
(como 1o hace pp , 1a entalpia del pico del solvente aumenta ligeramente con el
porcentaje de soluto (como sucede con AH i) = (329 - 17) kj/mol frente a
AH Y -(2/0 - 30) kJ™mol), la temperatura de ambos picos es ligeramente in-
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Tfluenciada por el porcentaje de soluto pudiendo correrse el del soluto hacia ba
Jas o altas temperaturas (PE aparece corrido 55 K hacia altas temperaturas, co
mo en realidad sucede en la mayoria de los metales; son contados los experimen-
tos que observan lo contrario). Con referencia a las entalpias de activacion,
los experimentos previos muestran que AH (solvente) vale entre 05 y 0,6

i @utoc™-fusi(m)>Y cjue AH (soluto) vale aproximadamente la entalpia de
autodifusion. Nuestros resultados verifican aproximadamente la relacion, ya
queAHG?”™ ) /AH (PP = 0,66, sin embargo resulta dificil asociarlos directa
mente con la entalpia de autodifusion en Zr (cuyo valor permanece aun tan discu
sion, ver CAP 111, ya que se mencionan valores en la literatura entre 96 kj/mol
y 309 kj/mol). Resulta mas aceptable suponer que ambas entalpias de activacion
son aparentes y constituyen una funcidén de otras entalpias de activaci<bn (ver
APENDICE 2), aun cuando los valores de AH (PY y AH (PJ) citados queden
dentro del entorno citado para AH"

La Regla de Van Liempt (que establece una proporcionalidad directa entre
entalpia de autodifusion y temperatura absoluta de fusién), aplicada por pri-
mera vez al Zr en / 6/, permite predecir un valor 4 H”~ = 272 kj/mol. En prin
cipio, el acuerdo entre este valor y el determinado para P (AH = (270- 30)
kI/rmol, ec. (5.1a)) es excelente, pero pensamos que no deberia tomarse lisay
llaruanente como entalpia de autodifusion, por cuanto pueden ser varios los pro
cesos simultaneos, cada uno con su barrera de energia, que deben cumplirse pa-
ra dar lugar al pico "ancho' observado.

Debemos mencionar que todas las predicciones del Modelo de Weinig-Machlin
y los experimentos relacionados encontrados en la literatura corresponden a me-
tales cubicos. Los resultados del presente trabajo sobre Zr y Zry-4 constitui-
ran informacidn nueva sobre la estructura hep (y en el caso del Zry-4, completa
mente original) para la discusion de dicho modelo.

Con referencia al valor medido en este trabajo, de la entalpia aparente
de activacion para P en Zry-4 (de unos 496 kj/mol) , ya se discutio en el CAP
V sobre el error que debe acompanarlo (bastante mayor que el error para P o
para P>~). EI valor es inusualmente alto. Sin embargo puede sefalarse, que en
algunos metales, el aumento de la entalpia de activacidén al introducir adn un
min-imn de soluto es muy notable. Por ejemplo Ogino y Amano /33/ midieron AH =
116 kJd/mol en Al puro y AH = 215,5 kJ/mol en Al - 20 ppm Fe para el pico de
B. de G., 1o que representa un incremento en un factor 1,86. En nuestro caso,
si se conparan las entalpias de P» (@) y P (Zry-4) de TABLA 5.6, resulta
un incremento de 1,84.

Hasta aqui, de acuerdo al Modelo de Weignig - Machlin se ha dado a P; u-
na interpretacion oomo pico de soluto. Se vera mas adelante que también es po-
sible una segunda interpretacion como pico debido a relajacion en el B. de G.
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en presencia de particulas. No existe en la literatura una informacién comple-
ta sobre esas posibles particulas. Menoni et al. /8 / han observado precipita-
dos intennetalicos Zr (Cr + Fe) 0 en Zry-4, cuya precipitacion comenzarla a
(1108 y 5 K, a velocidades de enfriamiento de 60 K h . Versaci / 9/ ha obser-
vado precipitados de 0,2 a 0,5 fxm tipo Zr Gr™ (hexagonal) en Zry -4. Depen-
diente del tratamiento termomecanico ha observado precipitados ubicados prefe-
rencialnente en los B. de G. (nho se da el tamafio), o distribuidos uniformemente
en la matriz de Zry-4.

De la misma manera, para en Zr podria pensarse en un pico de soluto,
pudiendo tratarse incluso de intersticiales, picos que no han sido observados
con frecuencia pero de los cuales existen ejemplos como en el sistema Ti -0 que
coincidentemente es hcp, citado en /10/ (ver CAP I1). O bien, oomo se especu
la mas adelante, podria tratarse de un pico de deslizamiento de B. de G. blo-
queado por particulas, que pueden estar constituidas por configuraciones de
defectos.

La plausibilidad de que, tanto en el metal puro amo en la aleacién, ope-
re un mecanismo de blogueo, puede apoyarse en la siguiente estimacion de la
cantidad de soluto necesaria para saturar el area de B. de G. por completo:

Supdngase una probeta en forma de chapa de dimensiones 2a x 2b x 1, gra-
nos cubicos de lado L y un espesor del B. de G. igual a d. Por lo tanto se ve
rifica que:

2 a - ria (L + d; _d
2 b = nb (I _4ci)-ol
i = (L + d) _d

donde n®, n®, n™ son el nimero de granos en cada una de las dimensiones del
espécimen (ver Fig. 6.2).

A cada grano puede asignarse un volumen de B. de G. en tres de sus caras
(para cubrir luego la probeta):

V (B. de G.)/grano =3 (12d + Ld2+ _A&f)
3

El volumen total de B. de G. es entonces:

VTOT( e.de 6.) = j3( L2d + L d2+ *3)] .(na-<)(nt- D(n, < £

y3(Ll’d + Ld2+-4a)j n3 nt n<
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donde (na ng) es el nimero total de granos. Finalmente. el nimero total de
atomos de impureza, de volumen atoénico £2? , es:

- 3

Por su parte el numero de atomos del solvente, de volumen atdmico £2,, sera:

n = Vtot fgranos) = nanbnt L3
Sl SI.

El porcentaje atémico de impurezas es:

n v
n" +n n
A = 3 td 6.3)
~L + (i:> + 3<r>

Como d << L, y SZ: p/fNA (donde P es el peso atémico relativo, el
nimero de Avogadro yy la densidad del solvente:

A (%) g 300d __, J,. 6.4
C N a SV

La ec. (6-4) para el caso de Zr como solvente y cierta impureza, con
P@ =6,519g/an , P (&) * 91,22 g, y adoptando=b3 y d=b, (dodeb
es el parametro de red del Zr (3,23 x 10 -1 m), arroja un valor:

A =2,2x 10 -3 (L = 5am)

A @ - 0,74 x 10"3 (L = 90")

correspondiendo los T. de G. a valores medidos en Zry-4 y Zr respectivamen-
te.

Especificando la inpureza pueden obtenerse los ppm de la misma. Para el
ejemplo anterior, con oxigeno como soluto, se necesitan tan solo:

W

4 ppm (L =30 jum)

=
I

1,3 ppm (L =90 m)

para saturar completamente todo el B. de G.
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Un modelo para cotejar el pico en Zr podria ser el de relajacion de B.
de G. de Ashnarin - Zhikharev - Shvedov (descripto en la seccién 3.6 del CAP
11), si bien el mismo fue probado por los autores s6lo con experimentos en

metales cubicos.

,La entalpia aparente de activacion tebrica, a comparar con nuestro valor
experimental de (270 - 30) k J./mol, es,segin laec. (2. 13 ):

Ahi - AHb+ AHadU (0,093 + >ks - -i.Z..XI!l) (6.5)
A vV T se" kTp -

Shvedov 711/ ha tomado, para seis metales cubicos, un numero de jogs
por segmento de dislocacion (Lo/I™*)igual a 17, A Hg = 0,5AH”~, y Tp para la

frecuencia de 1 Hz.

Adoptando idénticos criterios, con Tp = 822 K de nuestros experimentos,

Uj = 22kJ/mol tomado del trabajo de Povolo y Marzocca /12/, y A dentro
del rango de mediciones encontrado en la literatura para diferentes autores

(96 kJ/mol a 309 kJ/mol), resultan valores tedricos de la entalpia separente de
activacion del pico deB. deG. en Zr, AH, entre 114 kd/mol y 508 kJ/mol. Den
tro de este entorno se encuentra el valor experimental obtenido en este traba-
jJo. Seria importante cotejar el modelo con otro metal hep (cosa que no ha sido
hecha) en el que Uj , Lo/I" y sobre todo todo A H™, puedan fijarse con menor
ambigiedad que en Zr, para probar si el mismo es valido para estas estructuras.
En forma inversa, si se puede aceptar la validez del modelo, y todas las adop-
ciones de valores hechas arriba excepto la de A H®, laec. (6.5 vy el expe -
rimento de F.l., pueden suministrar un valor de A por métodos diferentes
de los convencionales. Con nuestro valor de AH = 270 kJ/mol, se obtiene
AHAD = 194 k3/mol (2 e.v.) como entalpia de autodifusion para el Zr.

Sin y Ke /1%, propusieron un modelo para la relajacién de B. da G. que
se ha descripto en el CAP Il, seccidon 4. Povolo /14/ha mostrado que las ec.
(2.17a - 2. 17d) permiten interpretar al pico tedrico, propuesto por Sun y Ke,
cano un pico menos ancho que el de Debye. Para éste (ver CAP I, secciéon 2.3)
el ancho a altura mitad era:

A (T "1)- 2,635(k /AH )
y en cambio para aquél resulta:
A(T~4)=(2,199 AInT) K/4Ha £ 2,198 R/ AHS (6.6

ya que en general AJn T << 2,199. EI pico de Sun y Ke, con este ancho medio,
es descripto por las siguientes expresiones:
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Q'1= 0,293 TT (1-V) ®6.7
1 + (4uZ2)2

AHB/ KT
C = COT e 6.9)
CO=(C1-~)trK L /4,269 G Sc bDO 6.9
_AHb/ KT
DB= DO e (6.10)

donde: Ves el coeficiente dePoisson del metal o aleacion.
G es el médulo de corte.
A Hg es la entalpia de activacion asociada a la difusién en el B. de G.
Dg eg el coeficiente de difusidén en el B. de G.

Lc y b son el largo y el vector de Burgers de las dislocaciones que pro
ducen deslizamiento en el B. de G.

L esel T. de G.

La ec. (6.8) posee un significado diferente al de la ec. de Arrhenius
(1.41), y puede explicar porqué se han obtenido valores de CO tan bajos como
los citados para P, P, y P~, en el CAP V. Por ejenplo,de acuerdo al re-
sultado obtenido en Zr en el presente trabajo, Yy a los resultados de autores
previos, la expresiéon (6.1) arrojaba un factor pre-exponencial:

(18 2)
C 0 = 1,5 * 10" S

siempre que se aceptara la validez de la ec (1.41). Es conocido queCO, para
fendémenos de relajacion con defectos puntuales, puede adoptar valores del or-
den de B0"13 seg(la inversa de la denominada frecuencia de Debye), 10 , O
10_155 /15/ Por ejemplo, COvale entre 1y 2 x 10 _153 para el fenaneno de
Snoek de oxigeno en Nb, que constituye un ejemplo tipico de pico de Debye. Al
contener CO0 , una dependencia con L y con T, el significado cairbiay no tiene

porqué esperarse que adopte los valores tipicos.

De la ec. (2.21), dada por Sun y Ke para estimar la temperatura de pico Tp
tedrica (0 lo que es lo miafio, imponiendo cuC = 1 en laec. (6.5), se obtiene

la expresion:
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(TP fP\ _ <0 426" Lc b Do AHs (6.11)
{ 6 > S 24T2 (1- FDK I k

Este grafico semilogaritmico reemplazaria, en el caso de picos de B. de G.,
al conocido grafico de Arrhenius, proveyendo su derivada la entalpia de activa-
cion del proceso, y estando su ordenada al origen relacionada con el T. de G.,
con parametros de las dislocaciones, y con la difusion en el B. de G. Para a-
plicar la ec. (6.11), se ha utilizado la dependencia del médulo G con T, obte-
nida en este trabajo (ec. (6.3)), y se ha supuesto i) independiente de T, debi-
do a la falta de una expresion clara para i) () /6. En la Fig. 6.3 se obser-
va que el carportamiento es lineal para P en Zry-4. Los puntos correspon -
dientes a PA ya presentaban cierta dispersion en el grafico de Arrhenius de la
Fig. 5.3.

Los valores de AH”™ resultan muy proximos a los ya obtenidos en el CAP V
(TABLA 5.6), ya que el factor de mayor peso en la ec. (6.8) sigue siendo la ex
ponencial. A partir de las ordenadas al origen, adoptando L. « b = 3,23 x
10'10 m, V=0,3 y los valores de L indicados, se obtuvieron los factores pre-
exponenciales Do de la TABLA 6.1, correspondientes a la ecuacion de difusion

(6.10).

El ancho a altura mitad predicho por el modelo de Sun - Ke, dado por la ec.
6.3, puede calcularse para los picos P* y P (Zry-4),y P (Zr), utilizando
las entalpias de activacion obtenidas en el CAP V. Si se comparan los valores
previstos por el modelo, volcados en la TABLA 6.1, con los valores experimen-
tales A (T ™ de la TABLA 5.4 para Zry-4 y de la TABLA 5.2 para P™ en Zr, se
observa que los anchos experimentales son en general mucho mayores. Para los
picos P, y P en Zr, cuyos anchos experimentales figuran en la TABLA 5.2,
puede decirse que: P, resulta un pico ancho, Si se acepta que su energia de
activacion es similar a la de P,, en cuyo caso debe ampararse con A(T_l)
téorico para P de TABLA 6.1., Yy que P% es un pico angosto, ya que cual -
quiera sea el AH que se le asocie (el mismo de Pp o por temperatura de ocu-
rrencia, el de P12), suvalor A (0T-" experimental es proximo a los A (T

tedricos calculados con el modelo de Sun-Ke.

A la inversa, para P 2» podemos calcular su entalpia de activacion, adn
cuando no se haya efectuado corrimiento de frecuencias, en base a la expresion
que liga AHgConA(T ) (ec. (6.6)), pues se supone que en ese caso ambos iIréto
dos de calculo coinciden. Tal ecuacidén arroja un AH” ligeramente superior al
de P por lo que adoptaremos este ultimo valor (TABLA 5.6) cono entalpia de
activaci%n aproxi’mada del pico P% . Esta adopcién se hace en base a que
las temperaturas de ocurrencia de uno y otro pico se localizan dentro de un
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mismo rango de A.T., y debido a que la medicion de para es mlls confia-
ble, ya que se apoya en tres determinaciones de fp y Tp.

El ancho de los picos puede explicarse considerando que C depende de L a
través de Cc . En una probeta real no existe un L uniforme. Por el contrario,
aun en protetas con grano homogéneo y equiaxial debe aceptarse la existencia de
una distribucién de T. de G. Para Zr recristalizado, segin Colin y Lehr /11/
se verifica que L sigue una ley normal logaritmica. Coito C depende de L a tra-
vés de Z Q (ecuaciones (68) y (6.9)), si existe una distribucién en in L para
el T. de G., también existira una distribucion de valares de i . Podemos enton
ces aplicar el procedimiento de Nowick y Berry /18/ descripto en el CAP I, sec-
cion 3.3, para obtener la funcion » (¢2) de la ec. (1.57):

r (6)=A Ha ACTELD 6.12

2,635
A partir de los valores experimentales A (T-") se calcula (/3). En ba-
sealaTablade/3,~ >y fE mencionada en dicha seccidn, se obtie

ne /3y f9 Q, fi ), y finalmente con la ec. (1.56) y el valor experimental de
Q“1 (maximo de F.l. de cada pico) se calcula Aj. Este procedimiento, apli-
cado a los picos P*™~ Yy P"2> con las entalpias de activacion de TABLA 5.6, per
nd_te obtener los valores de /3 y de la TABLA 5.4. En los valores de /3
no se observa una dependencia con la temperatura, por lo que de acuerdo a /16/

se trata efectivamente de una distribucion debida a £0 y no a ¢Hb-

La ec. (1.56) que liga con A j prevee dque, en general, para un pro-
ceso con distribucién de C ,A j es mayor que Q" "~X, resultado tipico que
corresponde a 3=0 0O C Unico. Sin embargo, no se observa tal desigualdad
entre loscalculados de la TABLA 5.4, y el valor tedrico de Q previsto
por el modelo de Sun-Ke. De acuerdo a éste, por laec. (2.19 ), con U= 0,3,
resultaz: Q- _ 0,3. La falta de acuerdo puede provenir de las aproximacio-
nes que suponen las ec. (6.7 - 6.10), o aun de que la ec. (2.19) representa
una estimacion muy gruesa del maximo, al permitir que el mismo s6lo dependa del
coeficiente de Poisson del material. Idéntico procedimiento se aplicoé a los pi
eos pJ, ?2 Y pi en Zr, obteniendo los /3 y A j que figuran en la TABLA
5.2, para lo nial el valor de x~ correspondiente aPj y P se calcul6 con el
A H de Zr de TABLA 5.6., vy el correspondiente a P se calcul6 con el AH de
72 de lamisma tabla. Asi P (y PJO) seria un pico ancho con distribucion de

y2 serla un pico que responde un uUnico tiempo de relajacion.

Puede proponerse que P (y en Zr, y PN en Zry-4, son picos ortodoxos
de B. de G. Bajo el modelo de Sun-Ke corresponderian a deslizamiento en bordes
libres de particulas. P2° en Zr y PJ en Zry-4, en cambio, corresponderian a
un cambio en la viscosidad intrinseca del B. de G. debido a la segregacién de
soluto. El mismo podria formar conglomerados, precipitados finos o confi-
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guraciones de defectos, en cuyo caso habria deslizamiento ds B. de G.
blogueado por particulas. La posibilidad de la existencia de configuraciones de
defectos se discute en la seccidén 4.2. La interpretacion hedia arriba puede che
quearse con el reciente modelo de Mari et al. /¥ para deslizamiento de B . de
G. incluyendo el efecto de bloqueo de particulas de segunda fase, y con un mode-
lo siipilar, anterior, debido a Raj y Asnby. Los principales aspectos de ambos
modelos se describieron en el GAP Il, seccidon 3.9. B /19/ se predice una dis-
minucion de la intensidad de relajacién debido al bloqueo de las particulas, com
parando A j (deslizamiento de B. de G. libre de particulas) con Aj (desliza -
miento de B. de G. con particulas):

A j = Ay / 1 + »._Xxa)

donde: L es el T. de G.
p es el diametro medio de las particulas.
~ es la distancia media entre particulas.

La ec. (6.13) permite estimar la distancia media entre particulas en el B.
de G. para los resultados experimentales obtenidos en Zr. Aj corresponde en
tal caso al valor obtenido para el pico P* (en enfriamiento) o sea para el B.
de G. libre de particulas y se toma de la TABLA 5.2. A*t  corresponde al valor

r (tomado también de TABLA 5.2), o sea para el B. de G. con particulas.
Adoptando un valor para el radio medio de las particulas (p/2), del orden del
limite de resolucion de un microscopio electrénico (0 sea unos 10b, donde b=
3,23 x 10 10 m es el parametro de red del Zr),y conL = 87y m, se obtiene
para la distancia media entre particulas:

A = 1600 b

valor que resulta razonable.

Existe una inportante diferencia de interpretacion, entre los modelos de
Mori et al. y de Raj-Ashby, referida a la velocidad de deslizamiento (o frecuen
cia en la ocurrencia del deslizamiento). Como ya se sefialé en el CAP 11, seccidn
3.9., para Raj-Ashby, la introducciéon de particulas en los B. de G. causa un co-
rrimiento del pico hacia alta temperatura. Esto lo verifican experimentalmente
/20/ conparando Cu, con Cu - Ge (6 Cu-Si) , y con Cu-Ge 02 (6 Cu-Si02),y por lo
tanto lo introducen en el modelo a través de C (tiempo de relajacion en presen-
cia de particulas) . La expresion deC", para Raj y Ashby, resulta proporcional
ap e inversamente proporcional a X (py 'X se definen de igual nodo que
en la ec. (6.13)), lo cual resulta razonable ya que entonces UMW densidad alta
de particulas y/o0 un tamafio grande de las mismas, dificultarla el deslizamiento
y amentaria C . Esto, dada una cierta frecuencia mecanica fija, determina
el corrimiento del pico hacia mayores temperaturas. Nuestra suposicion de que
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P1 en corresponde a deslizamiento de B. de G. libre de particulas, o al menos
con baja influencia de las particulas remanentes (ver secciéon 3.) , y de que
en Zr puede asociarse a deslizamiento de B. de G. bloqueado por finos precipita-
dos o configuraciones de defectos, se corresponderia con el modelo de Raj-Ashby,
ya que aparece corrido hacia altas temperaturas. P,, por su parte, que apare-
ce aila misma temperatura de P™ o a temperaturas ligeramente inferiores, repre-
sentaria la disminucion operada en P®, por efecto de que el area de B. de G. li-
bre de particulas se ha reducido. De igual manera si P (en Zry-4) se acepta co-
mo debido a deslizamiento bloqueado y P] como debido a deslizamiento libre, se
vuelve a verificar el corrimiento hacia altas temperaturas en presencia de partg
culas.

Para Mori et al, en cambio,H" responderia a una expresion idéntica a la ec.
(6.13) , por lo que seria menor que Z (tiempo de relajacién para B. de G. libre
de partfbulas), resultando XL* proporcional a 'Xz e iInversamente proporcional ap.
Esta interpretacion correria el pico regido por Z. " hacia temperaturas mas bajas.
Como evidencia experimental presentan dos picos detectados en Cu - Si 02, denomi-
nados "pico de baja temperatura”™ y"''pico de alta temperatura™. Dado que observan
un pico en un monocristal de Cu - Si en la misma temperatura de ocurrencia y
con la misma entalpia de activacion que las del pico de alta temperatura, asocian
a éste un proceso controlado por la difusion en la interfase matriz de Cu - par-
ticula de Si C*. Segun los autores, la intensidad de relajacion (no asi el tiem-
po de relajacién) de ese proceso anelastico en los B. de G., seria idéntica a la
correspondiente a un B. de G. libre de particulas, debido a que las tensiones in
ternas, desarrolladas por las particulas blogueantes, se anularian al alcanzarse
un estado de equilibrio por difusion alrededor de los obstaculos. Las alturas, del
pico de baja temperatura (que seria aquel donde se manifiesta el bloqueo en el
deslizamiento), y del de alta temperatura (asimilable a deslizamiento libre), res
petarian la ec. (6.13). Sin embargo, también segun los autores, no se verifica ex
perimentalmente la ecuacidn citada para C 1, ya que el pico de baja temperatura
les aparece a temperaturas ligeramente superiores a la del pico usual de B. de G.
en Cu. Es decir, que cualitativamente al menos, se sigue verificando el razona-
miento hecho arriba de que el corrimiento esperable es hacia alta temperatura. Se
gun Mori et al. el pico observado por Mosher y Raj 720/ seria de alta temperatu-
ray no el de deslizamiento de B.deG. con particulas, 1o que modifica todo el ana-
lisis hecho en /720/. Nosotros pensamos que, por el contrario, el denaninado pioo
de baja temperatura en /19/ puede ser simplemente un pico de soluto que no ha de-
saparecido totalmente y que se sitla entre el pico del solvente (ausente en /19/
y en /20/) y el pico denominado de alta temperatura, que seria, coincidiendo con
/20/, el debido a deslizamiento de B. de G. en presencia de particulas. El pico
que aparece en el monocristal de Cu-Si 02 deberia ser sometido a un mayor estu-
dio, pero puede adelantarse que ya que su intensidad no es comparable a la del
policristal (2,5 x 10-3 frente a 1,3 x 10-2), podria tratarse del mismo fenome-

no confinado a una escasa area de sub-borde de grano, loque explicaria sumenor in
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tensidad. De todos modos, esta coincidencia, entre temperatura de ocurrencia
y energia de activacion, para los picos en el monocristal y en el policristal,
no es presentada en /19/ como una evidencia de que el pico en. el policristal
no se debe a fendénBnos que ocurran en el B. de G., sino todo lo contrario. La
similitud provendria de que los dos picos sn. controlados por el misio proce-
so, la difusion en la interfase Cu - Si 0, s6lo que en un caso las particu-
las se ubican en la matriz, y en el otro, preferencialmente en el B. de C.
Esta ultima observacién de Mori et al. resulta muy iInteresante, por cuanto la
controversia surgida alrededor de los picos de E de G., se basa principal-
mente en que algunos autores habrian observado la presencia de pi
eos de muy baja intensidad en monocristales ligeramente deformados, en
las mismas temperaturas de ocurrencia -ce los policristales®™ (ver CAP 11). Otro
argumento de los autores que ubican los fendémenos en los cristales, antes que
en el B. de G., es la observacidon de que el pico de B. de G. deDenderia de lae
amplitud (ver CAP 11).
El argumento basado en los experimentos con monocristales ha sido critica-

do por Ke en una recopilacion sobre la movilidad de las dislocaciones a A.T.
/21/. De acuerdo a Ke, un analisis cuidadoso muestra que las temperaturas de o-
currencia ciertamente no son idénticas, y que todos los trabajos sobre el te-
ma presentan el problema de una dudosa resta del fondo de A.T. (puede acotarse
que en algunos trabajos de la literatura, revisada en el CAP 11, relacionados
con monocristales, falta no 30lo el criterio con que se sustrajo el fondo sino
también las curvas F.l. versus T,medidas, por lo que un punto tan importante
como el de la coincidencia de las temperaturas de ocurrencia debe discutirse
sin las mediciones realizadas. Sin duda los picos deben ser de muy escasa de-
finicion actro el presentado por Ritchie y Sprungjnann /1/ en un monocristal de
Zr ). Ademas, segun Ke, la altura de los picos en los especimenes cristalinos
es mucho mayor que en los monocristales, lo que conduce a preguntarse si los
monocristales ensayados eran cristales exentos absolutamente de B. de G. Para
poseer seguridad, deberia obtenerse en los experimentos intensos picos de rela-
Jacion en monocristales deformados, antes que en monocristales ligeramente de -
formados. Slaipre de acuerdo a K&, al aumentar la temperatura de monocristales
ligeramente deformados, se producen picos ambiguos de F .1 ., debidos a efectos
del recocido. Es reconocida la enorme dificultad que aparece en el montaje de
un monocristal blando si se desea evitar un trabajado en frié. Tales efectos
s6lo podrian disminuirse con recocidos a muy A.T. y de muy prolongada duracién,
tratamiento que no habrian seguido los autores en general. Mas aln, el pico
de B. de G. en metales y aleaciones en general, no necesita ser asociado al mis
mo grupo de dislocaciones que pueda ser responsable de los posibles picos de
relajacion observados en monocristales ligeramente deformados. Las dislocacio-
nes de los apilamientos, en monocristales y policristales, y las dislocaciones
en los B. de G. de alto angulo, pueden originar una relajacion similar pero no
idéntica, a juzgar por el comportamiento y la ubicacién de los picos durante
sucesivos recocidos. En definitiva, de acuerdo a Ke seria muy prematuro oonsi-
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derar que el pico "ortodoxo" de B.G., observado en especimenes policristalinos
completamente recristalizados, no es originado por procesos de relajacion en el
borde.

La observacién de Ke, sobre relajaciones similares debidas a grupos de dis
locaciones distintos, hecha en el parrafo anterior se relaciona con nuestros
resultados sobre la dependencia de la F.1. de A.T. con la textura (GAP V, sec -
cion 1.4). La hipétesis previa a la realizacion de dichos experimentos fue la
siguiente: aceptando que el pico de B. de G. se deba a un ft.idreno en el que
participan dislocaciones, y que el mecanismo de deslizamiento sea imoortante
para éstas, los picos no deberian modificarse, ante ciribics de textura, si I's
dislocaciones activas se localizan en los bordes. Lo opuesto podria ocurrir si
las mismas se localizan en los granos. Esta suposicion se basa en que en el ca-
so de los granos, un cambio de textura, en principio, implica una variacion de
las tensiones resueltas en los principales sistemas de deslizamiento, que po -
dria ser acusada por el espectro de F.I.

En La seccidén 1.4 del CAP V se han apuntado varias diferencias entre los
ejg.3erimei.itos hechos con alambre (textura de fibra) y aquellos hechos con chapa.
De todos modos tales diferencias no llegan a ser significativas. Por ejemplo la
evolucion del pico de F.l. (desde P™ hasta PY) observada en la Fig. 5.25 (co-
Irespondiente al espécimen cuya figura de polos (0002) se ve en la Fig.. 4.24 ,
puede atribuirse mads a la contribucion de grupos distintos de dislocaciones,
luencionada por Ke, que a la textura en si misma. Ademas, el estudio de las di-
ferencias deberia incluir una cuidadosa sustraccion del fondo de F.l., por cuan-
to , como se ve en la Fig. 5.25,l1a mayor parte de la diferencia de altura entre
Pii y Pj puede atribuirse al fuerte incremento del fondo en el espécimen de -
formado, que posee una mayor densidad de dislocaciones. El pico estabilizado
luego de la recristalizacién, en cambio, es muy similar al observado en alam-
bre. No obstante, este tipo de experimentos no esta agotado, y deberia reali -
zarse en especimenes que puedan exhibir una variacién de textura mas drastica
ain. Por ejemplo podria partirse de un espécimen de chapa con una figura de po-
los (0002) como la obtenida por Keusseyan et al. /22/ o Povolo et al. /23/. En
ambos casos, la figura de polo basal, presenta una distribucion con dos maxi-
mos de intensidad en el plano ecuatorial alrededor de 30° y 20°, respectivamen
te, a ambos lados de la direccidon normal. De esa manera podrian cortarse dos
especimenes rectangulares, en dos direcciones con textura muy diferente, para
ensayarlos en el péndulo automatico de torsion.

El argumento (de los autores que ubican los fendmenos en los cristales)
referido a la supuesta dependencia de la F.1. con £ (tipica de fenémenos que
involucran dislocaciones) tampoco es concluyente. Por ejemplo, cano ha sefiala-
do Povolo 724/, es claro que la F.1. de A.T. en algunos de esos trabajos, obte-
nida a diferentes niveles de deformacion, muestra una apreciable dependencia
con £ (por ejenplo en Smith y Leak /25/), pero al mismo tiempo resulta claro
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que el mayor aporte a la dependencia proviene del fondo de F.1. y no del pico
de B. de G. Por otra parte, la ligera dependencia con £ , que no aparece en los
modelos de F.l. ubicados en los B. de G., podria ser incorporada mediante modi-
ficaciones por aquellos modelos que Involucran dislocaciones del B. de G. en

Sus mecanismos.

Otro punto en discusidn se relaciona con la observacion experimental de
que el maximo de F.I. en algunos metales depende del T. de G., 1o que no es
previsto por algunos modelos. En el GAP 11 se vio que un simple razonamiento,
en base al Modelo de Zener-Ke, conducia a que la F.l. debe ser independiente
del Area de B. de G. Al mismo tiempo sin embargo se describi6 el Modelo de Ro
berts-Barrand, el cual en base a dislocaciones del B. de G. podia explicar
tanto la dependencia como la independencia de la F. 1. con L. EIl experimento
de Bungardt y Preisendanz /26/ en Zr, es el que muestra, en forma aparentemen-
te més contundente, una relacion inversamente proporcional entire la F.1. méxi-
ma (una vez restado el fondo) y el T. de G. (ver CAP 111). Debemos sefialar
sin embargo, que el conjunto de T. de G. empleados fue obtenido con tratamien-
tos térmicos que incluian en algunos casos recocidos en la fase beta y en la
fase alfa, y en otros solo en fase alfa. No es imposible entonces que tales es-
pecimenes poseyeran una morfologia de granos y una distribucién de T. de G. di-
ferente entre si cono la*observamos en las metalografias de las Fig. 5.6
(Zr recocido en fase alfa) y 5.9 (Zr recocido en fase beta y alfa). De todos
nodos, en nuestros expeﬂmentos der[_';a Fig. 5.3, también observamos uwa. cierta
dependencia del tipo Qota] 06 L (ec. (6.2)), gque se obtuvo en especime-
nes tratados s6lo en fase alfay de grano equiaxial. Si bien el fondo contri-
buye a esa dependencia (lo que se prob6 en 1.1), no alcanzarla a explicarla to-
talmente, por lo que concluimos que para el Zr el modelo a aplicar deberia con-
templar la variaciéon de Q-* con L.

Los picos citados de Bungardt y Preisendanz, serian del tipo de nuestro
P’\C, pues fueron obtenidos en calentamiento. PZC, no fue detectado en ese
trabajo debido a que las curvas alcanzaran sé6lo los 100K, y P?c, nos aparece
entre 105CK y 1300 K.

Interesa conparar, los picos de F.l. obtenidos en Zr y en Zry-4, con mode-
los 0 con trabajos previos que pudieran sugerir interpretaciones diferentes a
las dadas hasta aqui.

Segun la interpretacion de Ritchie y Sprungmann /!/, el pico de B. de G.
en Zr (P para nosotros) se trataria de un pico (P27 debido al movimiento
de dislocaciones, controlado por la difusion transversal de &tomos de oxigeno
en el nicleo de las mismas (ver CAP 111), de acuerdo al modelo de WInkler-Gnie-
wek. Podemos ver si con esa interpretacion se puede predecir la aparicion de
Pl en la aleacion y su corrimiento hacia temperaturas altas. EI modelo llega,
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con la condiciéon GuC= 1 para la aparicidon de un pico, a:

a?2 A Ay
(1 _1)k LCTP e 1t = 1 6.1
L-c
donde: K reine caracteristicas del raterial

Lc es la longitud media de los arcos de dislocacion
Tp es la temperatura de ocurrencia del pico

q es la posicién longitudinal del defecto a lo largo del arco de dis
locacion

AHj, es la entalpia de activacion para la difusion transversal del
defecto.

En zonas de £ bajo, donde Ritchie y Sprungmann plantean esta ecuacién, no
hay dependencia con la amplitud y teman q(fijo) =0. A defomaciones mayores,
q no es constante y produce dependencia de la F.1. con la amplitud. De acuer-
do al estudio de la F.l. versus £ presentado en /1/, nosotros hemos medido en
una zona de £ (que se inicia a partir de £ =3 x 10 ., que Bk depen-
dencia parece saturarse. En este caso, si consideramos que g es nuevamente fi-
Jo, podemos utilizar la ec. (6.14) para observar qué sucede con Tp ('Pj') cuan-
do auméntanos o disminuimos LY, (estimado en /1/ como 2000 b). La ecuacion in-
dica que arcos largos producen valores de Tp mas altos, y arcos cortos, valo-
res de Tp mas bajos. En consecuencia, en una aleacion, por efecto de la in-
teraccion: 4tomos de soluto versus dislocaciones de borde o componentes de bor
de de dislocaciones mixtas, puede esperarse un acorta-
miento de L, con lo que el pico en Zry-4, de ser del tipo "P2'%» deberia
correrse en sentido inverso al que lo hace en nuestros exoerinentos.

La descomposicion del espectro de F.l. en Zr hecha en /1/ ya ha sido criti-
cada en el CAP IIl. Gran parte de las mediciones, que luego se compararon
con modelos de movimiento de dislocaciones, fueron hechas en decaimiento Ii -
bre. Posteriormente el modelo fue adaptado al péndulo de reed, para presentar
como en éste una inhomogeneidad espacial de tensiones, y se concluy6 que el a-
cuerdo entre los datos experimentales y las curvas tedricas corregidas era muy
bueno. Powvolo /27/ ha puesto en duda la concordancia entre ese modelo de dis
locaciones y los datos experimentales, por cuanto en experimentos de decaimien
to libre existe ademas una inhomogeneiclad temporal de tensiones que modifica
mucho el espectro medido. La respuesta de Ritchie et al. /zQ/ ha sido, que si
bien la objecion es valida,la distorsidon en su caso no puede ser muy alta, ya
que realizaron los experimentos con una condicion de decaimiento ¢ = A o/An =
1,15. IlInvalor tan bajo de decaimiento conduce a un error muy alto ei Q \
ya que el propagador de errores para las variables AQ y An vale en tal caso
7,16 (ver seccion 1.4.1. cl. CAP IV). Luego, las curvas versus E , o0
Q-"versus T, deberian presentar mucha mas dispersion de lo que muestran en

/Y.
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Respecto a las mediciones de Mishra y Asundi /29,30/ (detalladas en el GAPIL
en Zr y en Zr con un soluto sustitucional, interesa su comparacién con P*/ vy

'Px -
2 N Zry-4, por cuanto en esta aleacion se cuentan como aleantes al Sn, al

Fe y al Cr, y por lo tanto algunos de los nicos observados en ella pudieran
responder a la presencia de esos atomos de soluto. En la TABLA 6.2, se resu-
men las caracteristicas de algunos de los picos medidos por Mishra y Asundi,
en cuanto a frecuencia de la xiEdiciéon, temperatura de pico, altura de pico y
entalpia de activacion. Reportan la apariciéon de cuatro picos debido a la pre
sencia de Sn en Zr, y lo atribuyen a la formacion de complejos X-0, X-0-0-0,
X-N y X-N-N-N, donde X es un &tomo de soluto de mayor volumen atémico que el
Zr, y la aparicion de dos picos debido a la presencia de Fe en Zr, que atribu-
yen a la formacidén de complejos Y-0 y Y-0-0-0, donde Y es un &tomo de menor vo
limen atémico que el Zr. Presentan resultados similares para numerosas alean-

tes, aleados en forma individual con Zr.

Ademas reportan la presencia de mesetas o”plateausl,I entre aguellos picos
debidos a defectos puntuales, que atiiribuyen al B. de G. La altura en F.1. del
plateau (observado en una aleacidén Zr-Sn), la posicion del mismo, la frecuen-
cia de lamedicion y el T. de G., se listan en la TABLA 6.3. No han medido el
efecto del Cr como sustitucional, pero presentan una Tabla con varios aleantes
donde observamos la tendencia de la posicién del pico, respecto ai volumen até-
mico, y siendo éste para el Cr similar al del Fe, de existir picos hay que es-
perarlos como de la forma Cr-0 y Cr-0-0-0, y a temperaturas como la del Fe. De
acuerdo a los valores de la TABLA 6.2, ya los de nuestros picos de la TABLA
5.4, pueden relacionarse el P"l de Zry-4 a baja frecuencia en alarfore (Tp = 876
Ky f= 0,632 Hz) y el producido por Zr-Sn-0 (Tp =900 Ky ¥ = 1,3 Hz). Noso-
tros tenemos un 1,1% AT de Sn y un 0,6% AT (estimado) de 0. Si corremos la
temperatura de pico de P*l a la frecuencia de 1,3Hz con nuestra energia de ac-
tivacion (32 kj/mol), el P"l apareceria a 892K, y si lo hicésemos con la ener-
gia que figura en la TABLA 6.2 (351kJ/mol) el P’l apareceria a 899 K, muy oro
ximo a la posicion del pico Zr-Sn-0. Las alturas de ambos picos son similares.
Lo que no concuerda es el ancho del pico, pues los valores muy préximos de
AH (351 y 339 Kcal/mol) obtenidos por corrimiento y por ancho medio, indican
que el pico Zr-Sn-0, asi como el de otros elementos aleantes presentados, da
lugar a un pico agudo tipo Debye, a diferencia de P ** que es mucho mas anctio
que un pico de Debye, como ya se sefialara.

El espectro de F.lI. en la zona correspondiente aP”~es muy similar al de
los plateaus de B. de G. reportados para Zr y Zr con distintos aleantes, cora
en el caso de la TABLA 6.3, si bien no hay acuerdo con la altura en F.l1. ni.
con la posicion del plateau, que dependen del aleante, de la forma y tamafio de
los granos, vy del porcentaje de oxigeno.
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Con referencia a otras técnicas utilizadas en metalurgia fisica, es intere
sante hacer notar que el valor de la entalpia de activacién aparente para el
pico de F.l1. P~ en Zr, resulta muy préoximo al de la entalpia aparente medi-
da en experimentos de creep, a temperaturas superiores a 673 K. Arriba de es-
tas temperaturas el creep parece ser explicable por mecanismos que involucran

arrasare de jogs, controlados por difusién /31/.
3. Discusioén sobre el ciclo de histéresis en Zirconio y en Zirzaloy-4.

Coto se mostré en el CAP V, seccidén 1.3., es un resultado presente tra
bajo que algunas caracteristicas del ciclo de histéresis dependen del T.-de G.
En particular resulta inportante la relacién de proporcionalidad medida entre
"“temperatura critica” y T. de G. Ademas se ha mostrado que la histéresis es
un atributo de especimenes normalmente tratados.

La explicacidn del ciclo de histéresis se relaciona estrechamente con la
interpretacion que se ha dado para la aparicion de los picos P, P2° y P~
en Zr (asi como para P"™ y P12 en Zry-4). Si se acepta dicha interpreta-
cion, puede proponerse un mecanismo reversible con la temperatura, que expli-
que la aparicion de P, en enfriamiento (acompafiada de la desaparicion de P«c
y de PAC), y a su vez la disminucion de PN (representada por PAC) y la apari-
cion de P2C, en el calentamiento.

Ya se vio en la seccidon 2. que basta un muy bajo porcentaje de Impurezas
(del orden de los ppm) para saturar totalmente el area de B. de G. Por ejem-
plo, basta en el caso del Zr con 0 con 2 a 4 ppm, para cumplir esa oondicion,
por lo que el bloqueo del deslizamiento de B. d&&*G. seria importante aln en
metales muy puros. Los picos observados no necesitan inclusive que la condi-
cion se cumpla totalmente. En los ascensos de temperatura, desde T ambiente
0 desde T relativamente bajas, se observan valores bajos de F.1. (amortiguamien
to tipo -0), con la presencia de P’\O y P2C. La temperatura baja
serla el motivo de contar con obstaculos bloqueantes en el B. de G., pues favo
rece y asegura su segregacion preferencial en los mismos. Esto disminuiria el
area de B. de G. libre de particulas, dando lugar a un P, no muy intenso, Yy
generaria un segundo pico a mas altas temperaturas, P2 , de acuerdo al modelo
de pico de soluto (modelo de Weinig-Machlin, modelo de Sun-Ke, etc. vya que
todos los modelos de B. de G. preveen su aparicion), o de acuerdo a deslizamien
to de B. de G. blogueado por particulas (modelo de Raj-Ashby y modelo de Mori-
Roda-Mbnzen - Mira). A altas temperaturas (entre 1000y 1050 K y superiores,
para nuestro experimento a frecuencias medias) se produciria una disolucion del
soluto desde el B. de G. y hacia la matriz, lo que daria lugar a un area lim-
pia de B. de G. Esta ocasionaria P~ en el enfriamiento, cono pico intenso de
B. de G. debido a deslizamiento libre de particulas. Al enfriar se iria ope-
rando nuevamente una segregacion al B. de G., lo que reduciria la altura de
PN si se volviera a calentar. Si se alcanza cierta temperatura Te (denominada
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cono “‘critica” en /1/), en el posterior ascenso se observa un amortiguamiento
tipo -C. La temperatura Te indicaria que el proceso de segregacién se ha satu
rado, y al no ser unica (en j1/ supaien que Te posee un valor caracteristico
de 723K) cono se ha probado en este trabajo, la palabra "critica” no seria a-
plicable. Seria mas correcto denominar a Te, como "‘temperatura de transicion"
del @rrortiguamiento tipo - E (observado en enfriamiento, con el clasico pico
de B. de G. del Zr) al amortiguamiento tipo - C. Se ha probado (ver TABLA 5.3)
que Te depende fuertemente del T. de G. (de forma que Te aumenta cuando el

T. de G. es mayor), y que su valor puede diferir totalmente de los 723 K cita-
dos. Una mayor area de B. de G. (I. de G. pequefio) requeriria descender mas en
temperatura para conpletar la segregacion, como se desprende de la ec. (6.4)
que liga la concentracién atdomica de impurezas A(%) con el T. de G., en forma
inversamente proporcional. De todos modos, la cantidad de Impurezas segrega-
das para producir el espectro de F.l. observado, no tiene porqué alcanzar to
talmente el valor A (0.

Ritchie y Sprungmann /1/, al basar su explicacion en mecanismos de dislo-
caciones interactuando con atomos de oxigeno, asocian la Te = 723 K, observa-
da en los especimenes ''super-recocidos' que estudiarian, con la temperatura a
la cual esos atonos de oxigeno comenzarian a poseer una movilidad importante.
Este razonamiento, desde el punto de vis tade buscar un origen parauna supuesta tem-
peratura critica, no parece correcto, por cuanto los"atomos de oxigeno simple-
mente incrementan su movilidad con la temperatura de acuerdo a una expresion
del tipo de Arrhenius. EI hecho de que aproximadamente a esa temperatura a-
parezca el pico debido al oxigeno en Zr, citado por los autores como una in-
dicacion del aumento de la movilidad, no posee otro significado que no tenga
que ver con la dependencia de la Tp (de pico) con la frecuencia. Por ejemplo,
en el presente trabajo tal pico (denominado Pq en el GAP V, seccidén 1.1.) nos
aparece a mds de 800 K, por trabajar a frecuencias de unos 75 Hz en esa zona.
Sin embargo, para nuestro espécimen de 87 ~ m, la temperatura de transicion
pertenece al entorno (483K - 637K).

La dependencia de la temperatura de transiciéon, con el T. de G., es muy
dificil de explicar mediante la descripcion de fendémenos ubicados en los cris
tales hecha en /1/. La base de dicha explicacién, radica en la diferencia
drastica de densidad de dislocaciones que exhibirian los especimenes '‘super-
recocidos”, respecto a los especimenes con tratamiento térmico normal (2,
973K) . En nuestro caso, no es aceptable suponer que la densidad de disloca-
ciones cambie drasticamente entre los especimenes de 8/jum y de 160 yum, re-
cocidos a 1023 K durante 62 h y 250 h, respectivamente. Estos especimenes re
cibieron dicho tratamiento a partir de ungrano ya recristalizado de 34 fim.
Obsérvese gue una miorografia de T.E.M. (microscopio electrénico por transmi-
sion) , de un espécimen de Zry-4, recocido segin el tratamiento tipico (a par-
tir de grano ya recristalizado o aun luego de laminado) durante 1 h a 1023K,
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ya muestra una muy baja densidad de dislocaciones y granos limpios. Bajo dicho
tratamiento no aparecen mallas (networks), observandose algunas dislocaciones

cruzadas y ap ilamientos. La situacion observada no varia con mas horas de re-
cocido en fase alfa /32/.

En el caso de nuestros especimenes,el crecimiento de grano se produciria
por una minimizacion de la energia asociada al area de B. de G. y no ya en ba-
se a la existencia de regiones de diferente energia de deformacién acumulada,
por lo que cabe esperar que la densidad de dislocaciones sea esencialmente la
misma.

Se ha probado, ademas, que la existencia de un ciclo de histéresis no es
atributo s6lo de especimenes ''super-recocidos', sino que la misma es presenta-
da por probetas con tratamientos normales. EI espécimen de Zr de 74 ynm de la
Fig. 5.4., recibi6 un recocido de lh a 1023 K, y 0,5 h a 1073 K y exhibe his-
téresis. Especimenes con un T. de G. mas fino (40 jj m en el caso de la probe-
ta de Zr de la Fig. 5.25), poseerian un area de B. de G. libre de impurezas
suficientemente grande como para que el efecto de segregacion reversible no
sea evidente. Se puede suponer que la distancia media entre particulas es mu-
cho mayor en el caso de T. de G. fino y que ademads habra un area permanentemen
te "limpia" mas grande. Ambos efectos tienen que hacer que P, sea practica -
mente igual a P, vy que PZP no se manifieste.

En la aleacidn se ha observado un ciclo de histéresis cerrado, no explica-
ble Unicamente en téminos del efecto del siglo de la velocidad (de calenta-
miento o enfriamiento), sobre el espectro de F.l. En este caso, un mayor por
centaje de impurezas disponibles y la formacién de mayor ndmero de eventuales
configuraciones de defectos o de precipitados, haria nuevamente que el efecto
de segregacion reversible no se haga evidente. Pero en este caso, el area don-
de se opera el fendmeno de segregacion reversible, seria mucho menor que el a-
rea normalmente bloqueada por efecto del soluto, obteniéndose siempre el espec
tro caracteristico asociado a ésta (a diferencia de lo observado en Zr con
grano fino, en el cual el area donde ocurre la segregacién, se compara CcON un
area mucho mayor donde ocurre deslizamiento libre de particulas).

4. Propuesta de nuevos trabajos experimentales y tedricos que surgen a par
tir del presente trabajo.

4.1. Propuestas relacionadas a la técnica de F.1. (incluyendo la téc-
nica de Microscopia Electrénica por Transmision) C

Una primera propuesta se relaciona con el fondo de F.I. de A.T. En el GAP
V y en la seccion 1. de este capitulo, se concluyd que en los metales y alea-
ciones analizados (\b, Zr, Zry-4, y otras aleaciones de Zr), los modelos teori
eos existentes no describen los fondos experimentales. A su vez se puso en evi



dencia que son muy similares las representaciones semilogaritmicas en funcion
de T_1, cualquiera sea la funcién (entra Q_,, ,UJ y T) que se grafique en orde-
nadas , lo que hace muy difiel discernir entre los distintos modelos. Se impo-
ne entonces obtener informacién experimental confiable para replantear el pro-
blema. Pensamos que tal informacidén putee estar constituida por la medicién en
especimenes de Zr (y luego en otros metales) , de estructura tipo "barb(”, para
que eventuales picos adicionales se manifiesten lo menos posible, y utilizando
el método de los escalones de £ explicado en el CAP 1V. La F .l . intrinseca a-
si obtenida, sin la distorsion que introduce la inhomogeneidad de tensiones,
hard comparables las curvas experimentales entre si, y con los modelos tedricos,
no siendo dificil que haya que formular un nuevo modelo, que introduzca la de-
pendencia de Q-™ con £ y que contemple la subestructura del material.

Otra propuesta se relaciona con los picos P1, y P"2 medidos en Zry-4. I+
na manera de cotejar la sugerencia de que los picos se relacionan con desliza-
miento del B. de G. libre de impurezas y deslizamiento bloqueado por impurezas
(eventualmente en forma de precipitados), respectivamente, es la de preparar
dos familias de especimenes radicalmente diferentes respecto a sus precipita-
dos. Versaci / 9 ha expuesto la manera de obtener precipitados ubicados prefe-
rencialmente en los B. de G. de la fase oc de Zry-4(muestras ), y por otra par-
te, lograr una distribucién uniforme de los mismos en la matriz (muestras 11 y
I11). La secuencia de los tratamientos termomecanicos es: 70% de deformaciodn,
0,5 h a 1123 K, templado en agua, 6 h a 973 K (muestras 1) ; 70% de deformacion,
tenplado desde 1000 K, 2a6h a 973 K (muestras 11) ; 70% de deformacién, 6 h a
973 K (muestras I11) . En las muestras 11, el templado desde teta da un T. de
G. menos uniforme, pero un tamafio de precipitados menor. Si la sugerencia hecha
arriba es correcta, ambos picos deben exhibir diferencia en su altura y posi -
cion en temperatura, cuando se conpara el espectro de F.l. de las muestras I
con el de las muestras II, o Ill. En el caso de la muestra Il, debera verifi-
carse que la irregularidad del grano no afecte a su vez el espectro. A este
respecto ya hemos obtenido (CAP V, seccidn 2.3.) que una excursion hasta la re-
gion alfa-beta en Zry-4, préacticamente no altera los picos, en tanto que ai
Zr, sobrepasar Ma]fa/beta distorsiona mucho a P en el descenso de temperatu-
ra. Esta propuesta incluye la utilizacion del T.E.M., para verificar los resul
tados de los tratamientos termomecanicos, Yy el conocimiento de la técnica para
obtener laminas delgadas partiendo de especimenes de muy bajo diametro cono
los utilizados en nuestros péndulos de torsion.

Otras propuestas se relacionan con la problemdtica de la F.l1. dependiente
de la amplitud. Ya se sugirio en detalle, que un equipo automatico pero operan-
do en oscilaciones forzadas (seccion 5.3. del CAP 1), entregaria una F.l. medi-
da versus T con un error sistematico respecto de la F.l. intrinseca versus T,
pero muy bajo, practicamente comparable al error aleatorio. En tal caso, no
serian necesarias las correcciones que se deben hacer cuando se opera a ampli-
tud maxima constante, 0 que se deberian hacer (pero no se conoce aun el proce-
dimiento) cuando se opera en decaimiento libre. En la teoria que permite pa-
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sar curvas experimentales medidas a curvas de F.l. intrinseca falta el caso de
torsiin en chapa. Aspectos de este problema ya se discutieron en el CAP I, sec-
cion 5.1. La resolucidén, que como ya se dijo debera hacerse por métodos numé-
ricos, iInteresa por cuanto gran parte de los experimentos se ha realizado en
chapa en el pasado,sin efectuar correcciones. Ademas, nuevos experimentos ha-
bran fie realizarse, por las posibilidades que ofrece un espécimen de esa geome-
tria, donde pueden seleccionarse distintas texturas y distintas subestructuras
(el alambre resulta menos versatil en ese sentido).

Otra propuesta se relaciona con los experimentos ya efectuados en el pre-
sente trabajo con especimenes de diferente textura. Ccto se sugirid en la sec-
cion 2. nuevos experimentos podrian, en principio, discernir respecto al”apor-
te a los picos de F.l. por parte de movimiento de dislocaciones ubicadas en los
B. de G., o en los cristales. Esos experimentos deberian ser realizadog en pro-
betas cortadas de una misma chapa, con una diferencia de textura tal, que pueda
asegurar una diferencia importante entre las tensiones resueltas cuando arites
probetas se someten al experimento de torsién. Si el expectro de F.I. no se mo-
dificase en los dos experimentos, las dislocaciones activas se localizarian en
los B. de G. Si el espectro se modifica muy ligeramente, como es el resultado
obtenido hasta el momento, el analisis se haria dificil porque pueden existir
numerosas diferencias, atribuibles a tratamientos termonecanicos, superpuestas
con una eventual diferencia como la buscada.

r

Finalmente podemos realizar una propuesta para seguir perfec-
cionando los equipos de medicidon existentes. Es Tactible construir

un sistema electréonico a microprocesador para el péndulo de F.I. a frecuencias
bajas, consistente en un adquisidor de datos y en un médulo que calcula y almace
na los valores de decaimiento libre y amplitud de deformaciéon. Un mismo decai -
miento libre, podria ser asi subdividido a voluntad en un cierto nimero de seg-
mentos, como para estudiar la dependencia, friccion interna-amplitud de deforma-
cion, a cada temperatura. Los valores digitalizados de Q- y £ podrian ser vi-
sualizados en un lldisplay"/ al tiempo que se los imprime o0 procesa en otros modu-
los durante el propio experimento. Es factible también la construccién de una
nueva electroénica de comando para el péndulo automatico de frecuencias medias,
con la ventaja de utilizar como captor a dos fotodiodos (en lugar de un unico
fotodiodo como en la electronica ya existente), y de tratar sus penales en con-
traf ase con un amplificador diferencial, lo que minimizaria el ruido por sefia-
les inducidas. Permitiria variar en forma casi continua la amplitud de oscila -
cion automantenida, y utilizaria circuitos integrados de deriva relativamente c

. . , - . ru
muy baja para evitar calibraciones durante los experimentos. »

4.2. Propuestas relacionadas al empleo de otras técnicas (espectrosco-

pia MSssbauer y espectroscopia Auger) .

De acuerdo a la discusion realizada (secciones 2. y 3.), con referencia
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al pico P1 en Zr y a los picos y P™ en Zry-4, es razonable suponer que apare-
ce como dificil encontrar un experimento de F.l. crucial, que descarte definitiva
mente una de las interpretaciones (la que atribuye los picos a fendémenos que ocu-
rren dentro de los cristales, o la que ios atribuye a fendmenos intercristalinos).
Es posible en cambio, que el uso simultaneo de otras técnicas pueda decidir la

cuestion.

Dado que nuestra propuesta se basa, principalmente, en un mecanismo que incluye
precipitados muy finos (del orden del limite de resolucion del T.E.M.) o configu-
raciones de defectos, ubicados en el B. de G., se hace necesario el empleo de té-
nicas microscopicas mas sensibles aun que el T.E.M. La Espectroscopia Mossbauer
0 espectroscopia de absorcidon de rayos gamma resonantes (E.M.), por ejemplo, al
hacer uso del ndcleo del atomo ccmo sonda para estudiar el entorno en la que a-

. . % _ L
quél esta embebido, podria ser una de tales técnicas.

La sefal Mossbauer, que consiste en la curva: Porcentaje de transmision de ra
yos gamma resonantes por el absorbente, versus Velocidad relativa fuente-absorben
te, contiene toda la informacidn necesaria para identificar defectos en metales o
estudiar el comportamiento dinamico de los mismos. En efecto, dicha curva o linea
de transmision sufrira corrimientos (como el corrimiento isomérico, debido a la
variacion de la densidad de electrones s dentro del nicleo entre distintos absor-
bentes) , o dara lugar a desdoblamientos (como el cuadrupolar, debido a la interac
cion del momento cuadrupolar del nucleo con el gradiente del campo eléctrico EFG
del entorno; o el magnético, debido a la interaccidon del manento magnético del nu
cleo con el campo magnético (hiperfino) que actia sobre el mismo y que contiene
la contribucion correspondiente al campo cristalino), los que se usan para el es
tudio de los defectos. Recientemente, Wichert y Recknagel /33/, han compendiado
todas las posibilidades de las técnicas de precesion del spin (que incluye no so-

Jlo la E.M. sino también a las técnicas T.D.P.A.C. o de Correlaciones Angulares
Perturbadas y Muon S.R.) respecto a la deteccidn y caracterizacion de defectos

en metales.

Un porcentaje muy bajo, cono se vera abajo, de atanos resonantes o "'isotopos
Mossbauer™ en la muestra, es suficiente para el desarrollo de la técnica. Otra
cualidad, y ésta quizas sea la mas iImportante, proviene de que dos sondas idén-
ticas %bicadas en entornos diferentes (éste podria ser el caso de complejos cons-
tituidos por la sonda mas un Unico, o dos atanos, por ella atrapados) dan sefales
Mossbauer diferentes. Esta selectividad es lo que diferencia a estas técnicas nu
oleares, de técnicas tradicionales en el estudio de materiales,cano la resistivi
dad, la medicidon de médulos elasticos, la difusiéon en volumen, etc. En el caso
de_la F.1., ya se sefialo (ver CAP 111), que también en muchos casos logra aislar
y seleccionar diferentes procesos dinamicos, que comprendan defectos,que no apa-

recen cano separados en las técnicas tradicionales citadas.



Uno limitacién de la E.M. proviene de que el numero de is6topos utilizables co
tho isoto”os Mossbauct es muy pequefio. Sin embargo, en rnonli o caso parj i.cular ,0 .«

camos con la jx>si.biiLdad de emplear a los dos is6topos Morsbaiipr mas cléasicos, es
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i;i P " ""ria ile U aZas (Kb; Sn, As, P, Le.) y de aleantes (Ni, (Y, Mn, etc.) d.Yo

li_is.i"-Ton <[iie una segregacién, reversible (ya que la fragilidad se eliminaba <u

“al< ni .mi<diioi; 1 m.lyoi |lenipaatura) , oeariifa en lo;; Ili. de y >t , rkK>sp >ns.~ibl <m# e

a I1m M 1i*vii "j1>n. Kn ;;n exj.xiiik41lo lo: elementos eran Sn y Mi. 1,1 Sn ljlum Kk :;
[ 119 . - W

sirvido cano sond.i Mossbauer a] utilizar Sn ) atraparia x atomos de Ni, con

x=0,1,2 6 3, y en cada configuraciéon se tendrian distintos porcenl\H__f’es del

Kit, segun el tratamiento térmico.

En onte caso, Edwards et al ., aprovechaban la existencia de una interaccion
hiperfina magnética, obteniendo para® cada complejo Sn + xNi un multipiete de i-,
minal numero de Ilineas, jx?ro di ferente en sus caracteristicas (separacién, inten-
sidad, etc.). La (ragilizacidn se producia justamente cuando resultaban equipo-
lilados los complejos con x = 1, 2 vy 3. Una muestra recocida poseia menos pobla-
dos los niveles de x alto, y una muestra templada poseia muy poco poblado el ni-

ve] con x — 2 y despoblado el nivel con x = 3.

Para el estudio de posibles precipitados o configuraciones de defectos (de ca
ractei: reversible) en el B. de G., en Zr y Zry-4, pueden hacerse algunas suposi-
ciones que comprendan a impurezas o aleantes que sean a su vez is6topos Moss-

bauer. Tanto en Zr, como en Zry-4, el Fe y el 0 podrian ser los elementos que

migr ir in al 0. de G, cuando baja la temperatura. AllT constituirian complejos

"o - o0 D) |»ieci 13L».los (que involucren al Fe e incluso al Zr) . Cerca de un 27, deP
17

io nal ni al es Ke , ul ilj/./Zibl.e cano sonda.

Antes de aplicar 1la K.M. deberia utilizarse la técnica del "recocido isécro-

no para obtener distintas probetas, a saber: probetas tipo (@) teppladas des-

ir." tcmjv-.raturas inferiores a T_ (temperatura de transicioéon determinada mediante

mL].), y &exle 11i 1in(as. temperaturas en los rangos de PjJ vy V.jO probetas tipo
() I<u]>la<l1ea disi inlus feinjierat.uras en (1 rango de p . Para el Zry-4, 1las pro
betas. lifmn> (,) y Llipo (b) se obtendrian sobre Pj y PE ,a%endiendo de _teinperatu

ra enei xomcocido isocrono, y descendiendo, respectivamente.

El I f como defecto sustitucional e intersticial, deberia dar, en la red hep
del Zi , y |*o1 la ani.sotropia de ésta, una sefial intrinseca debida a la” interac-
cion cu. idi lipolai elécl rica (no ocurre lo mismo con un sustijuciorm en redes cl
bicas, donde esta altima es nula), consistente en un doblete cuadrupolar y un co
rrimiento isomérico. Do acuerdo a Mercader /35/, ese doblete se obtendria proba

blementc resuelto y presentaria ensanchamiento de linea por distribucién de



257

EFGs." A su vez habria otra linea debido a las sondas 57Fe ubicadas en el B de G.
probablemente con un corrimiento isomérico distinto. Por ultimo aparecerian nue-
vas lineas para cada tipo de configuracioéon de defectos (x = 1, 2, 3, ...) ya que
corresponderian a distintos EFGs. EI 0O produce un gran corrimiento isomérico del
Fe lo que asegura que dicho corrimiento seria apreciable y facil de medir. Como
ensel caso de Edwards et al./34/, cabrea esperar que las distintas lineas apare-
cieran no suficientemente resueltas entre si, pera una cuidadosa deconvolucion

permitiria estimar dichos EFGs.

acuerdo a la histéresis observada en Zr y discutida en La seccién 3, en las
probetas tigo (@ deberia ser mayor la fraccidon de nucleos ubicados en el B. de
G. y configurando los distintos complejos, que la. fraccidon de nucleos ubicados en
la red. A temperaturas altas y crecientes esa poblacién deberia presentar signos
paulatinos dé inversion. En las probetas tipo () la inversion deberia ser total
a altar, y medias temperaturas. A temperaturas bajas cercanas a T deberia empe-
zar a aumentar nuevamente la fraccidon de sondas ubicadas en el B.de G. Para el ca
so del Zry 4, en cambio, deberia observarse la distribuciéon de fracciones senala
da para Zr en probetas tipo (a), tanto en probetas tipo (@ como en probetas ti-
po (b), .sin variacion de Las fracciones con la temperatura. En Zry-4 también apa
roceria la sefial del 1'198n (cerca de un 9Adel Sn natural corresponde a oso is6-
topo). En este caso la existencia de una Svola linea (multiplete cuadrupolar) o
de variads Lineas (distintos multipletes) indicaria si también el Sn da lugar a
complejos de defectos.

e o
De acuerdo a Mercader/18/, en el caso del Sn cabe esperar una mayor superposi

cion (indeseable) de lineas, por cuanto el ancho natural de éstas es superior com
-parado con el del Fe. Un inconveniente practico surge a partir de los porcentajes
minimos necesarios para desarrollar la E_.M.. Se requieren, en el caso del Fe, al
mdedor de 3% en peso de Fe natural para poder medir detalles de Las lineas, si
bien un 0,5% en pesd bastaria para detectar su existencia. En el caso del Sn el
primer punto se resuelve con un valor do alrededor del 1% at. natural. De acuer
do a h&§ porcentajes de aleantes eAimpurezas en Zr y en Zry~4, dados en la TABLA
k4.2 del CAP 1V, tales requisitos so6lo serian satisfechos por el Sn en Zry—i- Una
.sugerencia de Mercader/35/, para solucionar el problema en el caso del Pe, con-
siste en implantar en Zr de alta pureza un porcentaje de 57Fe similar al del Fe
natural de nuestro Zr. Con ello se estaria en el valor minimo sefialado. En este
tipo de muestra deberian realizarse los barridos en temperatura y templados nece
esarios para producir las segregaciones al B. de G. y las dispersiones del solu-
,to. Eyentualmente podria requerirse aumentar un poco mes. ese porcentaje de Fe
Enriquecido, dado que es de esperar que parte del 57Fe quedase en la matriz ha-
ciendo qué la segregacion no fuese total.

En este dltiino caso nuevos experimentos de F.1. versus Tdeberian ser realizados
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con el fin de verificar la permanencia de la his:;éresls en una probeta prepara
da aleando Zr y Fe natural (éste ultimo cubriendo el total de 57Fe y Fe, pre -

sente en la muestra implantada).

Si en lugar de producirse configuraciones de defectos, s tratara de peque
flos precipitados, se supone que la sefial del “"Fe diferira de la sefal origi -
nal dependiendo del tipo de estructura del precipitad::).

La aplicacidn de la espectroscopia Missbauer a nuestro pioblema, descrip-
ta hasta aqui, podria ser precedida de un estudio en base a espectroscopia
Auger. Esta técnica, que involucra la excitacidon de un espécimen mediante e -
lectrones y la subsecuente deteccidén de electrones emitidos, permite igvesti -
gar la conposicion "super‘fici%l" a escala microscoépica. La encasa profundidad
dentro col espécimen (unos 10A),desde la cual se detectan electrones Auger, da
lugar a que el area analizada sea esencialmente la de la seccidn transversal
del haz de electrones incidente.

Mediante el instrumento denominado SAM (Scaraiing Auger Microprobe) se han
alcanzado resoluciones espaciales de alrededor de 3 am /36/7. Ello permite
realizar i andlisis topografico de un dado elemento, mediante una "linea de
barrido Auger' o mediante una "imagen Auger''. TaL linea puedes cortar un B. el
G., y revelar asi diferencias entre la concentracion del elemento seleccionado
en dicho B. de G. y la de los granos adyacentes. La SAM ha sido utilizada con
éxito en el estudio del rol que juega la composicién en los B. de G. sobre la
resistencia de los materiales, especialmente en aceros, siendo en principio po
sible detectar monocapas de impurezas en dichos B. de G. /36/.

Kn nuestro caso el interés se centraria en medir La distribucion de compo-
sicion de Icy Oen Zr, y de Fe, Sil, Cr y O en Zry-4, en Las probetas saneli -
das a "'recocido is6crono' ya descriptas. La concentraciéon de Fe y 0 en nuestro
Zr (ver T°AHIA 4.2 del GAP 1IV), estarian en el limite de sensibilidad de una
SAM /37/, lo propio ocurriria con el 0 en el Zry-4, no existiendo problema, en
cambio, con los porcentajes de los aleantes. No se esperan inconvenientes de
interferencia (superposicion de picos en el espectro) para los elementos cita-
dos, salvo eventualmente para el caso del Cr y el 0, dependiendo de su concen

tracion relativa /737/. \Y;
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TABLA 6.2.
COMPLEJO  CONCENTRACION  f o Q. A H

) ) (k] 7/mol)
Zr-sn-0 1% AT 0 1,3 900 4x10~3 351~ 3394
Zr-sn-0-0-0  0,27cATO0 L 018 -
Zr-Sn-N 0,4%AT0 L 683 4,4x10"3 192 163
Zr-sn-N-N-N 0,4 % AT 0 L 815 : 259
Zr-Fe-0 0,032 AT Fe 1 623 2,7x10"3 167
Zr-Fe-0-0-0 0,027c ATFe 1 698 192

y 0,307c AT Fe

+ En todos los casos de aleaciones Zr-Sn se tiene 0,5/0 AT de Sn y 0,09%AT de N.

+ En todos los casos de aleaciones Zr-Fe se tiene 0,3% AT de O.

@Ay (@, entalpia de activacion del pico medida por corrimiento de frecuenciay me-
dida por ancho medio, respectivamente.

TABLA 6.3.
ALEACION * f POSICION BEL ALTURA L (Jm
e (34 PLATEAU
L]
Zr - 0,570 AT Sn 1-3 913 9x10” 3 123

TABLA 6'];; Valores tedricos del ancho a altura mitad y del factor pre-exponencial D
* ycalculados con el modelo de Sun-Ke/13/, para los picos de B.deG. en Zir-
ﬁ -

; h conio y en Zircaloy-4

TABLA 6.2. Caracteristicas de los picos de F.l. medidos en Ref./29,30/ y atrihuidos
a canplejos de &atomos sustitucionales e intersticiales.

TABEA 6.3. Caracter.%ticas del plateau medido en Ref./29,30/ y atribuido a B.deG.
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FIGURAS m CAP VI

Fig. 6.1
Fig. 6.2
Fig. 6.3

Variacion del exponente n del modelo de Schoeck - Bisogni - Shyne
con la temperatura, obtenida en base a fondos de F.l1. de la Ref.

/4/.

Modelo simple de probeta policristalina con granos cubicos de la-

do L y espesor de B. de G.,d.

Datos de Zr y Zry-4 representados segun la ecuacion que relacio-
na la frecuencia y la temperatura de los picos en el modelo de
F.1." de B. de G. de Sun-Ke.
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Fig. 6.1

Fig. 6.2
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Fig.

6.3.
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APENDICE 1 : LAS ECUACIONES "TIPO ARRHENIUS" EN METALURGIA FISICA. ENTALPIA
DE ACTIVACION Y ENTALPIA "APARENTE'"™ DE ACTIVACION

Arrhenius determindé que la "velocidad de una reaccidon" quimica dependia de

la temperatura segin la ecuacion:
velocidad = constante x e Q/ kT QLD

donde: Q es la "energia de activacion” de la reaccion,
k es la constante de Boltanann,
T es la temperatura absoluta, y

la "constante de velocidad"” es independiente de T.

Posteriormente, se verifico que la ec. de Arrhenius explicaba otros fendme-
nos, como por ejemplo, la difusién de atomos en redes cristalinas, la formacién

de pares de kinks en una dislocaciéon, etc.

La medicion de Q y de la constante son utiles cuando permiten identificar

la r"(faccion o proceso.

Si el proceso involucra mas de una operacion, la velocidad que "controla di-
cho proceso"” es la de la operacion mas lenta. La velocidad menor, desacuerdo a
la ec.(Al_1) , surge para el caso de una constante baja, pero fundamentalmente
para una energia de activacion elevada. Se puede decir que en tal caso la ope-

racion mas rapida es "mas facil".

Si en cambio, no existe una diferencia importante entre las velocidades de
los distintos procesos, la energia de activacion que se determina dete denomi-
narse '"energia de activacion aparente', pudiendo ser ésta una funcidén ccnf>lica
da de dos o tres energias de activacion de procesos simples. Un caso puede vef
se en la expresion de la energia de activacion para la relajacion de borde de
grano, dada por el modelo de Ashmarin - Zmkharev - Shvedov /¥/ mj(detallado en
el CAP 11, seccion 3.6.), que resulta una funciéon de la energia de autodifusion,
de la energia de difusion en los bordes, y de la energia de formacidon de jogs.
Otro caso puede verse en la expresiéon de la energia de activacidn*aparente para

creep, dada por Povolo y Marzocca /2/ :

AH = AHad _aUj - bKT
donde: A es la entalpia de ay|:odifusién,

U. es la energia de formacion de un jog,

*
ay b, para valores tipicos de tensidn, velocidad déydeformakién,*y

ciertas caracteristicas del material, valen entre 10 y 20.
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Existe semejanza entre la ec. (A .1), obtenida experimentalmente, y la rela-

cion de Boltzmann:

-E/Z KT
probabilidad o c e (Al1.2)
que es un factor de la expresion que da la distribucion de energia molecular en
los gases. En otras palabras, la ec.(A .2) da la probabilidad de hallar una mo-
lécula con una energia, A E mayor que E, a la temperatura T (0 con una ener-

gia comprendida entre E y E + AE ). Dicha probabilidad también puede expre-
sarse cono:

-AE 7/ kT
probabilidad oc e (ALLD)

*

que da la probabilidad de hallar una molécula con una energia superior en AE a
la energia promedio E (1) a dicha temperatura. Para el caso de Arrhenius, signi.
ficaria que la velocidad de la reaccidon dependeria del numero de especies reac-

cionantes (o atomos que estan por difundir, etc.) que posean una energia, A e*ma

yor a la energia promedio, E , de los reactivos.

El proceso puede describirse adecuadamente en términos de la energia de la

configuracion atémica, o molecular, etc.,de que se trate.

Se puede imaginar un grafico : "energia versus coordenada de la reaccién"(ver
Fig. A1.1). La coordenada de la reaccién, para el caso de un atomo solitario,
puede ser visualizada cano la distancia atravesada por el mismo cualquiera sea
la forma del camino recorrido. Tal grafico exhibira siempre un maximo en algun
punto. De todos los posibles caminos que puede seguir el atono para unir los
mismos puntos inicial y final, habra uno para el cual el maximo es menor que el
de los demas. considera qué este camino es el que preponderantemente tendra
lugar (los diferentes caminos '‘posibles', aqui mencionados, no deberian oonfun-
dirsi coi el caso de diferentes operaciones ''simultaneas y necesarias' menciona

das con anterioridad).

Cada minimo representa un estado de equilibrio. Las palabras'reactivos" y
"productos" aluden a la direccién mas importante en la cual tendra lugar la re-
accion. La velocidad a la cual las especies reaccionantes pasan sobre la "barre
ra' AE esta™determinada por la altura de la misma. La formacién de tal barre
ra puede entenderse mediante un ejemplo clasico en nuestro caso particular de
fendmenos que ocurren en metalas y aleaciones: la F.l1. debida al Efecto Snoek.
En una red cubica bcc con intersticiales (por ejemplo, de C en Fe, u de 0 en
Nb), los minimos dé la Fig. A .1 inicialmente"~poseen la misma energia y simbol_i
zan las posiciones de equilibrio en sitios octaédricos equivalentes, pasibles
de ser ocupadas por”~los intersticiales. EIl Efecto Snoek es conocido también co
mo '""Orden inducido por tensiones', debido a que la aplicacion de una tensién mo

dificard la posicion en energia de los minimos de energia, haciendo que los si-
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tios ubicados en la direccién de aplicacion de .la tensién sean de ocupacion mas
favorable (convirtiéndose asi en los 'productos'” de la posible reaccidn). Se de
fine una ‘''energia de ordenamiento', u, funcién de la tensidén aplicada. Luego
los minimos privilegiados disminuyen su energia en la cantidad u/2y los mini-
mos no privilegiados (‘'reactivos’™) la aumentan en la cantidad u /2 . Si la ener
gia térmica es la uUnica fuente disponible para eidquirir A E y sobreasar la ba
rrera, la probabilidad de este evento viene dada por la relacién de Boltzmann
(Al.2).

A continuacidén se intentara vincular la curva de energia potencia], de una re

accion con la termodinamica del proceso o reaccion.

En sistemas mecanicos, el significado de un minimo en la energia potencial,
es conocido: tales minimos representan posiciones de equilibrio (metaestables o
estables). En sistemas termodinamicos, y en base a los Principios de la Termo-
dinamica, se ha obtenido una funcidn de estado que decrece para todos los proce
sos expontaneos y toma un valor minimo en el equilibrio: la "energia libre'de

Gibbs, F :
E = H -TS

donde: H = E +pV es la entalpia, y

S es la entropia
Esta energia libre tana un valor minimo en el equilibrio si permanecen constan-
tes la presion y la temperatura (condiciones simples y faciles de lograr, tipi-
cas en el caso de la Metalurgia Fisica). La expresién que da la probabilidad,

ec.(A1.3), debe contener entonces un término de entalpia y uno entropico:

* 0
_Ap/VTA)

probabilidad oc e
%

profabifidad oc e A S K e "AHYKT (A1.9)
Ve
En la Fig. Al.2 se identifica al eje dplenergias con el de energia libre.
A Fj” i en esa Fig., tiene el mismo significado que A E en la Fig. Al.l. La
reaccion de (@) a (@ esta favorecida termodinamicamente respecto a la reaccioén

inversa de (@ a (). La velocidad resultante surge de la competencia de ambos
A
procesos:

= i i _ *
velocf&a& resultante oc m e AT / kT (AL.5

_ *
- n2e A f21 / kKT

%
donde n™ da la poblaciéon (atonos, moléculas, arcos de dislocacion, etc.) del es
tado (1) , y n2 da la poblacion del estado (2). EInel equilibrio dinamico, la

velocidad resultante de la reaccion es nula pues se igualan las velocidades o-

puestas. De la ec.(Al.5) resulta:



n2 / n™ se denomina '‘constante de equilibrio”, e indica cual es la maxima supej:

poblacién del estado (2), que se podra lograr &" acuerdo a la asimetria de los

minimos, F~ e previamente impuesta.

La ecuacidén de Arrhenius describe la velocidad de reacci6én de un proceso uni-
camente a cierta distancia del "equilibrio dinamico"” o sea cuando la velocidad

resultante es no nula y posee el sentido de O a ().

La ecuacién de Arrhenius hace que el factor entropico, quede incluido en el
factor pre-exponencial al evaluar los datos experimentales, lo que en cierto mo
do significa ignorarlo. En Metalurgia Fisica se da el caso de que la contribu-
cion del factor entropico a la probabilidad es mucho menor que la de], factor de
entalpia. Por lo tanto la "energia de activacion” , Q , de la ec.(Al.1) es con

cretamente solo la "entalpia de activacion” del proceso, o sea:

Q =AH = A F<2

De modo general, Q describe entonces Unicamente la dependencia con la temperatu

ra de la velocidad de la reaccidon y no incluye variaciones entropicas.

a4
Explicada 1a necesidadwde denominar "entalpia de activacion” a la energia de

activacion en base a la ec.(A .5), resulta inmediato que los casos donde ocu-

rran procesos simultaneos, cano los arriba citados, emplearan el nombre de "en-

talpia aparente de activacion'.

* #
fx &
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APENDICE 2 : AMPLITUD DE DEFORMACION EN ESPECIMENES SOMETIDOS A TORSION CON
DIFERENTES SECCIONES TRANSVERSALES.

El torgue resistente, en una probeta con una seccidon transversal de cual-

quier geometria y con una longitud 1, vale:

M= DO

donde D es la constante de restitucion y 9 es el angulo de torsién en la sec-

cion transversal o normal al eje de torsion.

La forma de D depende de la geometria de dicha seccioén:

4
D =FHJL j. (circulo de radio n)
2 1
/11 N \ ) o
D - ——— 2) (elipse do semiejes ay b)

3
D = ¢ a b)- (cinta de semiespesor aducho
1 menor que el semiancho b; a-
proximacion a partir de la e
lipse)
3
D =C a - (chapa de seccién rectangular

de espesor 2a y de ancho 2b)

Los paréntesis corresponden en cada caso al momento de inercia polar de la sec-
cion.  k es una funcidn de (b/a) y viene dada en la TABLA A 2.1,temada de la
Ref./1/.

Interesa conocer la deformacidén en cualquier punto de la probeta™.6 (X,y)fy

la deformacién méxima £ o

El caso de la seccion circular, es el Unico caso de torsiéon donde los puntos
de la seccion permanecen en el plano de la misma durante dicha torsion. Las

curvas de igual deformacién son circunferencias concéntricas donde vale:

F o) = +y2 0 = r o
» 1 1

El significado de esta deformaciéon corresponde a un anguloTf pequefio, tal que:
T T T =-E=x
1

donde (r 8 ) es el arco comprendido entre una generatriz del cilindro (ubica
da a una distancia r del eje de torsidén) y la misma generatriz luego de efec-

tuada la torsidon en un angulo 8 en la seccidn donde se mide dicho arco.
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La deformacién maxima es:

£ o (r=R = R_9 A2 i)

En el caso de una elipse, las curvas de igual deformacion son elipses de ma-
yor excentricidad que la probeta, por lo que no siempre todos sus puntos son in

teriores. La deformaciéon maxima corresponde a los extremos del eje menor de la
elipse:

De manera analoga, para una chapa de seccidon rectangular (utilizada muy fre-
cuentemente en experimentos de F.l1.), existen curvas de igual deformacién, no
descriptas en este caso por una funcidon analitica. Las tensiones en cada punto
(x,y) estan representadas por series de infinitos términos. Las tensiones maxi-

mas se registran en los puntos medios de los lados de mayor dimension:

C MAX —u#y="a) = k M/ a2 b

por lo que la deformacién maxima es:

£ o x=0,y =-a) = k» a A2.2)

k2 y k» se listan en funcion de distintas relaciones (b/a) en la TABLA A 2..1.

En algunos trabajos de F.l. en chapa 72/ se ha utilizado en lugar de esta ex
presion (A2.2), la correspondiente a torsion en cilindros (A3.1), lo que es inco-
rrecto y puede conducir facilmente a una sobreestimacion de la deformacidn en

un orden de magnitud.

Referencias - APENDICE 2

/1/ CHI-TEH WANG, "Applied Elasticity', Me Graw Hill, 1953.

/2/ D. LEMERCIER, Tesis doctoral, Université de Grenoble, 1969.
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b/a K k2 (= k™K.
ki
1,0 2,250 1,350 0,600
1,2 2,656 1,518 0,571
1,5 3,136 1,696 0,541
2,0 3,664 1,860 0,508
2,5 3,984 1,936 0,484
3,0 4,208 1,970 0,468
4,0 4,496 1,994 0,443
5,0 4,656 1,998 0,430
10,0 4,992 2,000 0,401
00 5,328 2,000 0,375

Valores calculados de las series que aparecen en las expresiones

de D, 6q VY para el caso de chapa de seccidén rectangular

(de Ref./1/)-
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APENDICE 3 - ORIGEN DE LA DEPENDENCIA DE LA F.l1. MEDIDA CON LA FRECUENCIA EN
PENDULOS AUTOMATICOS (CASO DE TORSION).

En el CAP 1 - secciones 4.3. y 4.4_, se explicitaron las ecuaciones que des-
criben el modo de operacion de un equipo de mediciéon de F.I. en base a oscila-

ciones entretenidas.

En este APENDICE, siguiendo el desarrollo hecho por Lemercier /1/ sobre posi.
bles métodos de automatizacidon de un péndulo de flexidén con captor capacitivo,
se ha obtenido la adaptacion al caso de péndulos de torsion, deduciendo la ec.
.92 :

crl= ( kK / ") v

oon todos los valores posibles de Ky de n. Ademas se pone en evidencia que el
origen de la dependencia de la F.l medida, oon la frecuencia (o ciertos poten-
cias de la frecuencia), radica simultaneamente, en la proporcionalidad inversa
entre la F.1. y el médulo de elasticidad, y en la magnitud que se desee contro-

lar (o mantenor constante) oon el Sistema de Control.

En general, en toda electroéonica de péndulos automaticos, se puede reconocer
un esquema de funcionamiento como el del diagrama en bloques de la Fig. A3.1 Se
observan dos lazos: el lazo L 1 (probeta - captor - desfasador - ganancia varia
ble - excitador - probeta) que proporciona la energia perdida por F.]., y el la

zo L 2 (ganancia variable - comando de ganancia) que mantiene la condicién g =f.

Para nuestro péndulo automatico, de torsién, la probeta describe un movimien

to oscilatorio:
o(t) = 0, eos uot (A3.D)

que coincide oon la ec.(1.88) toda vez que el amortiguamiento B haya sido oon-
[ini".allo. Tin nuestro captor optoeleetronico (descripto en CAP 1V - 1.1.2.) se ge

filera una tension:
Vg - Kec X

donde Kc es una constante del captor y x es el desplazamiento (esta expresion
es valida para otros captores de desplazamiento como los capacitivos). Sin em-

bargo es posible escribir:

vg = Kc O A n
ya que , por ejemplo, para una amplitud de deformacién de 5 x 10 , la discre-
pancia entre desplazamientos y angulos resulta inferior al 6 °/00 en el péndu-
lo de frecuencias bajas, y al 3 °/00 en el de frecuencias medias, puesto que®©
vale unos 40 minutos de arco y unos 6 minutos de arco, respectivamente. Esta
tension Vg’ a los fines de excitar el péndulo de una manera que produzca oscila

ciones entretenidas, debe ser desfasada en 90° (se denominara a la tension
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desfasada que se usa a su vez para excitar al péndulo), existiendo tres maneras
de obtener tal desfasaje:

() Desfasaje por derivacion:

VA - 0 jd-~L = g Kt CU OM COs(U/t A+~ ) —
dt
D
-3¢0 Ve = g FI() Vj

V8 en este caso es una onda de igual amplitud que Vy, pero desfasada 90°y ade-

lantada respecto a dicha V _.

(@ Desfasaje por integracion:

vd =3 1 V3 dt = 9 Kc C~i3)cos t+T )=

0 4 0 2 ;
= UKt OQm coS +~.Tr) -~ — Vg = 0 F&((™ Vg
Aqui estd desfasada 90°pero atrasada respecto a Vg.

(@ Desfasaje a médulo constante:

Vd : g KcOM coS (cx>t + ) =
= g .1.V® - gF3fuj) v®

Aqui esta desfasada 90°pero adelantada, como en el caso (1), respecto a V.

Como se ve, surgen distintas funciones () (onm=1,2,3), segun el

desfasador que se elija.

Cuando el captor (como en el caso descripto en CAP IV-1.1.1.) es electromag-

nético o de velocidad, resulta:

V9 = Kc O

En este caso no existe necesidad de utilizar el médulo desfasador.

- Calculo de la expresion correspondiente a la F.1., Q
Mediante el Dispositivo de Excitacion se suministra al péndulo una cupla
externa proporcional a V». En nuestro caso en el que el Dispositivo Excitador
es electromagnético (dos bobinas actuan sobre un iman permanente clavado en el
eje de torsion), la cupla excitadora C es proporcional a la corriente que circu

la por las bobinas:
C= Ke R

Empleando para obtener i un amplificador de corriente (con una impedancia de

salida infinita) se obtiene id en fase con Vd’ siendo esta ultima tensidn una
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de las tensiones con que se alimenta el amplificador. Ahora la cupla excitadora
puede escribirse como:

C: Ke Wd

donde: y Kg se relacionan a través de un valor fijo de una resistencia.

Considerando todas las expresiones posibles para Vd, en funcidn de V° , vis-
tas arriba resulta:

C=Keg Fm(u,>Vvgh =KcKe g F,,MO0 (A3 2

La energia que se entrega al péndulo mediante una cupla, en un periodo, es:

AE =, Cd

o]
Con las ec.(AL.1) y (Al.2) resulta:

AE = ft KcKeg FACuj) 0* @3.3

la energia mecanica total, por unidad de volumen y por ciclo, de acuerdo a
la ec.(1.97), viene dada por:

EI :'%2 '(rmax&,’\ax

y para el caso do deformacidén de corte:

E, =— ¢

2
Usando las ec.(1.95) y (1.73) resulta:

N
e, Mk, f2ef (A8%)
donde k= 4it1/ 1 para probeta de seccioéon circular.
La energia mecanica total almacenada en todo el espécimen cilindrico resulta:

EE — (/\ItZZi ) f2el — L(, r2 Ei;

Finalmente, de acuerdo a la definicidon de Q 1 dada en (1.34b) y las ec.(A3.3) vy
(A3.4) resulta:

>

*c Ke g ~m (A3.5)
Ll4
por lo que,en principio, la medicion de Q_% se limita a la medicidon de la ganan

cia g, si T no tuviera una variacién importante.
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Veremos a continuacion como se modifica (Al.5) de acuerdo a la magnitud que

se desee controlar (o0 mantener constante).

Caso (a@): se controla directamente (sin desfasar previamente) la tensidn en
tregada por el captor. Este sistema de Control es el utilizado por el péndulo

automatico que se empled en el presente trabajo.

ACCNTROL = Vg = constante = Ka

El significado de Vg 'constante™, dado que Vg es una sefial cosinusoidal, es el

de mantener constante la amplitud de dicha onda, por lo que:

Naor ®m

A su vez, como el desfasaje no altera la amplitud, se puede decir que V° =K .

n
Como Vd = q ﬁn (w) vg entonces:

cualquiera sea la manera con que se obtenga el desfasaje. Asi en este caso (@),

la ec. (A3.5) se modifica y resulta:

(? . s v oa Koo v K ~ (A3.6)
2 « . a 2 Om o2 f

En este caso la medicidon de Q ™ se hace mediante Vd si la variacioéon de f es de§
preciable, o mediante un sistema que evalue / 2 , como el descripto en CAP
IV - 1.3.2. La ec.(A3.6) es el caso particular de n = 2 de la ec.(1.92). K,
como se dijera en CAP I - 4.4_., es una constante que depende de la geometria
del péndulo (pues K contiene al momento de inercia del mismo), de las dimensio
nes del espécimen (que alteran el memento de inercia citado), de la. constante
de proporcionalidad del excitador (en el caso del péndulo automatico utilizado
en el presente trabajo, depende del momento magnético del iman permanente,
del numero de espiras y del area de las bobinas de Helmoltz excitadoras) y del

valor maximo de amplitud de oscilacidn impuesto.
La ec.(A3.6) también puede expresarse ccmo:

GF”- ( A= Kk () ®3.7)

donde £ es la amplitud de deformacion maxima y en el caso de espécimen cilindri

' Ke ~

La ec. (A3.7) es la ecuaciodn que se presentd en CAP 1 - 4.4. como ec. (1.93).
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A continuacion se detallan las otras posibles relaciones entre Q ,Vvdy f

Caso (b): se controla el producto de la tensién captada y desfasada por la

funcion particular de la frecuencia que corresponda.

VCONTROL = Fm (CO ) VO = constante = «ta
Cano - g ™ (W) , la ec. (Al.5) se modifica:
Kc Ke Fm (uj) Vd (#S. 8
2 K~Kbm
Debido a los tres posibles valores de (j ), se presentan dentro de este mis

mo caso (b), tres posibilidades:

D (uj ) = UJ (desfasador derivador)
Se controla =U)V jcantidad proporcional a la velocidad OM )
Q_l n K e vd ti Ke vd
Kbi_ ¢ Ki WOWM £
2 F2 (40) = 1 /00 (desfasador integrador)
2
Se controla = / cO (cantidad proporcional a OM/ OM )
1
0" Kc Ke vd _ Ke vd
- T
_wit K., Kb2. f3 4 tt o* i 3
3 F~ (co) =1 (desfasador a médulo constante)
Se controla (cantidad proporcional a la posicion OM )
1 n
Kc Ke vd. _Ke _vd

2 KA Kb3 i2_ 2K, G
Una cuarta posibilidad surge de combinar distintos desfasadores en serie, en

ndmero impar para mantener un desfasaje final de 90°. Por ejemplo: dos derivado

res y uno de médulo constante.

H F. (uj) =102

Se controla - W (cantidad proporcional a la aceleracién 0M)
r i t
1 2tc2 KcKe vd = 2T Ke Va
Ki K Kaou20Om

En la TABLA A3.1 (que es una modificacion de una Tabla presentada en Bef./1/)r
se resumen los dos casos posibles de automatizaciodn,a partir de un captor de po

sicion, discriminando en cada caso los distintos desfasadores.



279

(epeony1pow

‘/1/°194 P

M4 P

uorolpall ered uOISIO}

P opued W P

uoroezijeuolne @ sajqisod sose)

T°eEV  VIL



280

(epeolyipow!/T/ 40y &)

V oNVNVO

=0
0o ~WNoo (OJ
Q?._
278v 8uva
8
V oNVNVO A
@]

Tevy b4

CS

¢

SooVv3vaB83c

>O*

>0Or

D)9qOJd

UOjsSJO; dp 9f9

V////// A



Referencias - APENDICE 3

/'/ D. LBMERCIER, Tesis doctoral, Universidad de Grenoble, Francia (1969) .



282

APENDICE 4 : METODO NUMERICO PARA CALCULAR F.I1. INTRINSECA O DEFECTO EN
MODULO A PARTIR DE MEDICIONES OBTENIDAS EN OSCILACIONES
LONGITUDINALES.

La expresion explicita de Aj (£E) (F.l1. intrinseca o Defecto en Médulo in-
trinseco) , para el caso de oscilaciones longitudinales ha sido obtenida por Po-
volo y Cibala /1/ y Asano /2/. La misma permite corregir los valores medidos,

A (£ ), en especimenes sujetos a tensiones inhomogéneas en el rango donde exis
te dependencia con la amplitud:

A,(E):+ _ 1" ACS doc
ze?2 o (£2 _oc2ynr

donde oc es la amplitud maxima.

Resulta conveniente integrar por partes la ec.(A4.1) para eliminar la discon

tinuidad en el integrando /3/:

A, (E) = A(0) + J__ (E: (A4.22)
6 olL
p - J~"™ A(oc)(¢2 _o0c2)ve (27:2+ <=<2)olc< (A4.2b)
o
A (€)= d ATFFi (A4.20)
d.c<

se ha implementado el programa de computacién BEMOL (que figura al final de
este APENDICE), en base a métodos numéricos estandard, para resolver las ec.
(AMd.2d - A4.2c). primero, mediante el métcxlo de derivacion de Stirling (que o-
frece una mejor aproximacion que el método usual de diferencias finitas /4/) se
calcula A (oc ). Esta se denomina AMPTO(1) en el programa. Luego se evalua la
integral por el método de trapecios, dado que los puntos experimentales general
mente no estan equiespaciados. En el programa se denomina ANDO(I1,K) y FAREA(I)
al integrando y a la integral, respectivamente. Finalmente se vuelve a derivar
por el método de Stirling en la ec (Ad.2a) y se opera para hallar el valor in-
trinseco Aj.(£ ). Este se denomina AMOL(I) en el programa. Las entradas son los
valores medidos de A (£ ), A (O y los £ correspondientes (AM(J), AMO y EP(J))

Las salidas son los valores intrinsecos y los £ correspondientes (AMOLQJ) vy

EPQI) ).

El método y el programa fueron cotejados de la siguiente manera: Se trata
de corregir valores de A (6 ) que corresponden a dos funciones tales que es

posible una solucidén analitica de la ec.(A4.1). Las funciones utilizadas fueron:

A (oc) = A(0) + boc?2 (A4.3)
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y A(c<)r ACO0O) + aoC + ccn2 P44

La ec (AM4.3) simula el tipico crecimiento de la F.1. con 6 . La ec. (AM4.4) simu

la un pico cuya aparicion es menos frecuente pero donde cualquier método de co-

rreccion presenta errores mayores.

Las soluciones analiticas correspondientes:

ACO) +A bE2
3

A(0O) +@B r a)t (é c) £2

se cotejaron con los valores de AMOL(J) obtenidos con el programa, simulando

contar en un caso con 24 puntos (situacidon tipica) y en otro con 80 puntos. Las
discrepancias resultaron inferiores al 0,5 % en todos los casos, incluido el pi
co, por lo que se considera que tanto el método como el programa desarrollados

son satisfactorios.

_K
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v Vv0oz.1-1 PAGE 001

"PROGRAM BEMOL
BYTE ENTRA(20)

BYTE SAL IDA(20)

DIMENSION! ATH(BO) ,ANDO (SO >80 ) ,ANDOO (SO )»AMPTO(80> rPAREA (80)
DIMENS-ON AMO i (80) ,AV{f30) r,-P!PC)

TYPE 10

10 FORMAT<IX, "ENTRA AMO —E15.5— NTOPE -I
ACCEPT 15.AMO

15 FORMAT(E15.5)
ACCEP" 20 ,NTOPE

20 FORMAT (15)

TYPE 25,AMO,NTOPE
5 FORMAT </2X» "AMO = "=E15 .5 .5X , "NTOPE 15)
PRINT 25,AMOrNTOPE

;YPF 50
NTRA AM<J} Y EPSILONJ DE ARCHIVO*")

typP 3
FORMAT (I1X, " IPEE IM NOMBRE DEL ARCHIVO DE ENTRADA"*)
ACCEPT 22.5, ENTRA .
225 FORMA v (20A2. ?
CALL ASSIGN<2,ENTRA)
TYPE 334, ENTRA
. FORMAT (IX ,20Al)

TYPE 226
22G FORMAT (1X, "TIPEE i NOMBR# '0EL ARCHIVO DE 8AL IDFi%)
ACCEPFf 225,SAL IDA
CALL ASSIGNT1,SALIDA)
i YPE 305 ,SAL IDA
335 FDIfPYiT(iX ,20A1)

DO 333 - N jDI"

READ(2,222) AM(J).EP(J).AiH ()
222 FORMAT(3(E15.5,1X))
333 CONTINUE

TYPE 71
71 FORMAT(/IX, "VALORES CALCULADOS",//,4X,"J",BX,"EPSXLON J",7X,
* "A (EPS AON J)",5X, "F(EPSILGN J)",5X, "AM (EPS ILONJ)",4X = "ATH (
fE PSILON J)"/)
PRINT 71

DERIVARA AM POR STIRLING
EXCEPTO EN NTOPE POR NEWTON

M—NTOPE- :

DO 3 1-2,M
AMPTO(1)=(AM@+1)-AM(1-1) )/(EP (1*1)-EPil-1))
3 CONTINUE
AMPTO(1)-(AM(2)-AMO)/EP (2)
AMP 10 (NTOPE )- (AM (NTOPE )-AM M)>/(£? (NTOPE )-EP (M)>

ARMARA LA FUNCION [INTEGRANDO
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FORTRAN 1y vVOzZ.1-1 page OOC:
C
0043 AMPTOO=(AM(1)-AMO)/EP (1)
0044 DO 80 1=1,ntope
0045 IF(1.EQ.1) GO TO 70
0047 DO 70 K"™1,1
0048 ANDO(1iK)=((EP(K)Y#*2)+2.*(EP(1)**2=>)*AMPTO(K)*SQRT((£EP(1)**2)
1<EP(K>**2>)
0049 70 CONTINUE
"0050 ANDOO (1)=2.*(EP< 1 )*m»3 )#AMPTOO
0051 CONTINUE
C
C CALCULARA LA INTEGRAL DE CERO A EPSIL UNO CON LOS INTEGRANDCS
C DE CADA EPSIL UNO POR TRAPECIOS.
C
0052 PAREA(1)=ANDOO<1)*EP(1)/2.
0053 DO 200 1=2, NTOPE
0054 PAREA (I1)=0.
0055 L=1-1
>0056 DO 100 K=1»L
0057 100 FAREA(JI)“FAREA(1)+ (ANDO(I»K)+ANDD(1,K+1))*(EP(K+1>-EP(K))/2.
0050 PAREA(I)-FAREA(1)+(ANDOO(I)+ANDQ<I ,I>)#EP <1>/2.
0059 200 CONTINUE #
C
C _JDEi3f$ARA FAREA POR STLRLING*Y DIVIDIRA POR SEIS EPSIL CUAPRADO Y
SUMARA AMO. CASO LONGITUDINAL
C
0060 DO 9 1=2, M
00Ss1 AMOL (1)"AMO+ ((FAREA (1+1)-FAREA (1-1>)/ (EP (1+1 )-EP (1-1 >))/<6.*EP< 1 )#
ifP(Q))>
00BZz S CONTINUE
00S3 AMOL (1)-AMU+ ((FAREA(2)-FAREA(1))/(EP(2)-EP(1))>/<6.*EP<1>*EP<1))
0004 ,» AMOL (NTOPE) =AMO+ ((FAREA (NTOPE ) -FAREA (M))/<EP(NTOPE)-EP<M) ))/ (G .*
EP(NTOPE)*EP<NTOPE) )
C
C ITERACION PARA LA IMPRESION DE RESULTADOS
C
0065 J-0
00BB 230 J--J+1
00G7 IF(J.GT_.NTOPE) GO TO 900
0089 TYPE 250,JrEP(J),AMOL(J),FAREA<I) ,AM(J),ATH(I>
0070 250 FORMAT (1X ,15,3)<,B(E15 .5 .2X)>
0071 WRITET1,250) "J.EP(J),AMOL(J) >FAREA(J) ,AM<I),A"H(J)
0072 PRINT 250,J,EP(J),AMOL(J),FAREA<J),AM(J),ATH<I)
0073 GO TO 230
C
0074 900 N-J-1
0075 TYPE 909,N,NTOPE
0076 909 FORMAT(2X, "FIN DEL PROCESO/2X-"CANTIDAD DE VALORES CALCULADOS
1 = *,15,3X, "TOPE DE CALCULO = *",15,/72X,"SI NO COINCIDEN HAY
2ERROR *)
C
0077 PRINT 889,ENTRA,SALIDA
0078 889 FORMAT({//1X,"NOMBRE DEL ARCHIVO DE ENTRADA2X ,20A1.//,1X,
1 *NOMBRE DEL ARCHIVO DE SALIDAZ2X,20A1)
0079 STOP
0080 END
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LISTA DE ABREVIATURAS MAS UTILIZADAS EN EL TEXTO:

A.T. alta temperatura

B.deG. borde de grano

£ error relativo porcentual
T frecuencia de la oscilacion
F.I. friccion interna

T temperatura absoluta

T.deG. tamafio de grano

S.A.E. Sélido Anelastico Estandard
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CONCLUSIONES

En esta secciai volcaremos las conclusiones referidas s6lo a los aspectos
de la Metalurgia Fisica estudiados. Otros avances logrados en el terreno de la

técnica de F.l. en si misma, ™ las revisiones criticas realizadas sobre traba-

jos previos, ya se han citado en el RESUMEN.

El presente trabajo se centré en el estudio del espectro de F.I. de A.T. en
metales y aleaciones de interés nuclear, con especial atencidén al Zr y al Zry-
4"bor ser de estructura hexagonal compacta. Los resultados y la discusion abar-
caron dos temas: el de los maximos de F.l. y el del fondo de F.l. Parte de la
informacioén experiﬁZntal en Zr y en Zry-4 fue obtenida utilizando el mgtodo de
los escalones de amplitud de deformacidon (método desarrollado durante este tra
bajo), por lo que las curvas halladas de F.l. intrinseca versus temperatura,
son susceptibles de ser comparadas directamente con los distintos modelos ted-

ricos, los que siempre suponen tensiones homogéneas.

Se han detectado y caracterizado completamenti! dos picos de F.1. en Zry-4,
P~y PN, no mencionados en la literatura hasta el presente. Se ha medido y ca
ractétizado el pico P, en Zr, mencionado ya por otros autores. Se han medido
dos picos, 0 YOP2 "Y un fuerte fenéﬁeno de histéresis de F.l. versus tempera

tura, presentes en Zr.

El empleo de dos péndulos de torsidon, operando a diferentes frecuencias si-
tuadas en un rango de mas de dos 6rdenes de magnitud, ha permitido medir con
muy%ajo error la entalpia de activacion aparente de los picos Pl y Pj. P™ ha-
bia sido mediEfc,<gn el me jor 1l os casos, con una variacion de frecuencia en
un factor cinco, lo que conduce ocmo lo indica la profiagacion de errores a un

considerable error en la entalpia.

Cuando se estudia el espectro de F.1. en Zr con tamafio de grano no demasia-
do fino, se observan dos picos en el calentamiento, P y PN e Si se alcanzan
temperaturas suficientemente elevadas el pico que se manifiesta a mas alta tem
peratura, P~ » desaparece, y P~ aumenta notablemente su intensidad transfor-
mandose en P-p El tipico pico (atribuido en general a relajacion en el B.deG.),
medido en trabajos previos, es en algunos casos P1 y en otros P . No obstante
en ninguno de los trabajos se habian observado en el mismo experimento como pa
ra poder diferenciarlos. Si en el enfriamiento la temperatura no desciende de-
bajo de un cierto valor, que denominamos como '‘temperatura de transicion”, T ,
solo se observa P en el siguiente calentamiento. Si en cambio se desciende
por debajo de T , se reconstituye el espectro de baja F.I. que oontiene a P? y
a Ag - Pr°bado en este trabajo que Tc depende fuertemente del tamafio de

grano, de manera que aumenta si el grano es de mayores dimensiones. Hemos ex-
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plicado esta dependencia en base a la relacidon inversamente proporcional exis-
tente entre el tamafio de grano y la concentracidon de impurezas necesarias para

saturar totalmente el area de borde de grano.

Nuestros resultados experimentales se han contrastado con diferentes: modelos
tedricos, incluyendo tanto a los modelos que describen la F.l. debida a relaja-
cion en los bordes de grano, ccmo a aquellos que explican la F.I. de A.T. den-
tro de los cristales. De tal manera, los efectos de histéresis, asi como los
cinco picos citados, han sido interpretados mediante mecanismos de relajacioén
asociados al deslizamiento de borde de grano libre de impurezas ( tal es el ca-
sode Pj , P yP| ), y al deslizamiento de borde de grano bloqueado jor sofu-

to en forma de precipitados finos o configuraciones do defectos (tal es el caso

de PA y 1M )e

Se ha estudiado el fondo de F.1. de A.T. en monocristales de Niobio, en Zr y
en Zry-4, y se ha puesto en evidencia que para todos los casos analizados, los
modelos tedricos existentes no describen a los fondos de F.l. experimentales.
En particular, se ha encontrado en un experimento con Zr, una prueba clara de
que el fondo no es lineal en los graficos semilogaritmicos que %equieren dichos
modelos. Para el caso del Zry-4, se ha detectado una relacion entre la entalpfa
de activacion aparente del fondo de F.1. y el tamafio de grano, que indicaria u-
na participacion del borde de grano, en el caso de policristales, en la consti-

tucién del fondo.
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