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Resumo

A técnica de espectroscopia de ressonancia de ultrassom possibilita a determinac@o simultanea de todos os componentes do tensor
de elasticidade do material que constitui a amostra. Neste trabalho ¢ descrita a montagem de um dispositivo de espectroscopia de
ressonancia de ultrassom automatizado, que possibilita a analise de pequenas amostras na forma de paralelepipedos, cilindros ou
esferas. A aplicagdo deste dispositivo ¢ exemplificada com a determinag@o das constantes elasticas de amostras policristalinas de
alumina e niquel. Os resultados obtidos diferem dos valores esperados em, no maximo, 2,6% e 0,91% para a alumina e niquel,
respectivamente, e ilustram a aplicac@o deste dispositivo na determinagio das constantes elasticas de pequenas amostras.
Palavras-chave: espectroscopia de ressonancia de ultrassom, alumina, niquel.

Abstract

The resonant ultrasound spectroscopy technique (RUS) allows the simultaneous determination of all components of the tensor of
elasticity for the material that constitutes the sample. In this work, an automated device for ultrasonic resonance spectroscopy was
assembled which enables the analysis of small samples in the form of parallelepipeds, cylinders or spheres. The application of this
device is exemplified by the determination of the elastic constants of polycrystalline samples of alumina and nickel. The results differ
from the expected values by, at most, 2.6% and 0.91% for alumina and nickel, respectively, and demonstrate the usefulness of this

device in determining the elastic stiffness of small samples.
Keywords: resonant ultrasound spectroscopy, alumina, nickel.

INTRODUCAO

A resposta de um sdélido sujeito a um campo de tensdes
no regime linear eldstico, depende de propriedades
fundamentais do material que o compde, particularmente
do potencial interatomico. As propriedades eldsticas de
um material sdo também relacionadas as propriedades
termodinamicas, incluindo a capacidade calorifica a pressao
constante, o coeficiente de expansao térmica e a temperatura
de Debye [1, 2].

De modo geral, a deformacdo (g) exibida por um
material anisotropico (por exemplo, um monocristal)
sujeito a um campo de tensdes (o) segue a lei de Hooke
generalizada [3-5]:

Gij: Cijklgkl (A)

na qual c ¢ o tensor de elasticidade e os indices i,j,k [/ podem
ser 1, 2 ou 3 (na expressdo acima aplica-se a conversao da
soma sobre indices repetidos). As componentes com i = j
sdo denominadas tensdes normais ou tensoes de tragdo (com
a compressao considerada uma tensdo de tragdo negativa).
No caso das tensdes normais, as for¢as agem na direcdo
perpendicular (normal) a drea sobre a qual sdo aplicadas. As
componentes com i = j sdo chamadas tensdes de cisalhamento

e, nestas, as for¢as atuam em uma diregdo paralela a area
sobre a qual sdo aplicadas [3, 4]. Tanto a tensdo aplicada
quanto a deformagdo resultante sdo grandezas tensoriais de
segunda ordem e, conseqiientemente, o tensor de elasticidade
¢ um tensor de quarta ordem. Portanto, em principio, sdo
necessarios 81 componentes para descrever completamente
o comportamento linear elastico de um material [3]. No
entanto, relagdes de simetria (0, = 0, para i = j) permitem
reduzir o nimero de constantes elasticas para 36, que podem
ser agrupadas em uma matriz 6 x 6 [3]. De fato, usando a
notagdo de Voigt [3], a expressdo (A) pode ser reescrita como

0=C.e (B)

na qual os indices ij ¢ k/ da expressdo (A) sdo alterados de
acordo com a convenc¢ao [3]:

11 - 122 —>233 >3
23 (ou32) - 413 (ou31) —» 512 (ou21) — 6

O nimero de constantes elasticas ¢, independentes pode
ser ainda mais reduzido levando em consideragdo a classe
de simetria. Por exemplo, o nimero de constantes elasticas
independentes € igual a 21 no caso de cristais de simetria
triclinica, 3 para cristais de simetria cubica e 2 para materiais
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isotropicos [3, 6]. Neste tltimo caso, um material homogéneo
e isotropico tem seu comportamento no regime linear
elastico definido por dois (de quatro) médulos elésticos de
engenharia: o modulo de Young (E, que expressa a resisténcia
oferecida pelo material & deformacdo elastica paralela a
direcdo de aplicagdo da tensdao), o modulo volumétrico (B,
que ¢ o inverso da compressibilidade isotérmica), o0 médulo
de cisalhamento (¢, que ¢ uma medida da resisténcia que o
material impde a tensdes cisalhantes) e a razao de Poisson (v,
que ¢ o negativo da razdo entre a deformacdo transversal e a
deformagdo longitudinal paralela a tragdo). Em um material
homogéneo e isotropico estes quatro modulos elésticos de
engenharia se relacionam através de [3]:

E = 3B(1-2v) = 2u(1+ _ _uB (€)
20) = 2u(l+v) = =5 +u
3EB E 3B (1+2v)
p= = = (D)
9B-E  2(1+v) 2(1+v)
3B-E E-2 3B -2
= -—+t. —-L (E)
6B 2u  2(3B+p)
E 2u(1+v E
g —H _2udty) o @)
33w-E)  3(1-2v)  3(1-2v)

Por sua vez, os modulos elasticos de engenharia de uma
amostra homogénea e isotropica sdo calculados a partir das
constantes elasticas independentes ¢ , € ¢, através de

4
¢,=B+ ; Ko (©)

2
¢,=B+ ; ) (H)

A determinagdo simultdnea de todas as constantes
elasticas independentes em um unico experimento ¢ uma das
caracteristicas mais interessantes datécnica de espectroscopia
de ressonancia de ultrassom (RUS, da sigla em inglés para
resonant ultrasound spectroscopy). De fato, as freqiiéncias
de ressonancia de um soélido podem ser determinadas a
partir das suas dimensdes, massa e tensor de elasticidade.
No entanto, na técnica de RUS temos o problema inverso: as
freqiiéncias de ressonancia sao medidas experimentalmente,
junto com as dimensdes fisicas e a massa da amostra e, a
partir destas informagdes, o tensor de elasticidade ¢ obtido
por meio de um processo iterativo [7, 8].

Estudos recentes apontaram a superioridade da técnica de
RUS (comparada, por exemplo, com o tradicional ensaio de
flexdo de quatro pontos) na determinagdo das propriedades
elasticas de materiais policristalinos [9]. A simplicidade da
técnica, no entanto, tem como contraponto a complexidade

do processo do célculo do tensor de elasticidade da amostra
a partir do seu espectro RUS. A solugdo para este problema,
no entanto, tem sido implementada em programas de
computador que permitem a analise de monocristais de
materiais com classe de simetria cubica a ortorrOmbica,
além de amostras policristalinas isotropicas [10].

De modo geral, um dispositivo para realizar medidas
de espectroscopia de ressonancia de ultrassom, utiliza
um transdutor piezoelétrico para excitar ressonancias
mecdnicas em uma amostra e outro para detecta-las (Fig.
1). A instrumentagdo consiste basicamente de um gerador
de sinal (cuja freqiiéncia possa ser variada de maneira
controlada) e um amplificador/detector /ock-in. A amostra
geralmente possui a forma de paralelepipedo ou cilindro e
tem dimensdes que variam de 100 pm até alguns poucos
centimetros.

Neste trabalho sera descrita a montagem de um
dispositivo para medicdo das constantes elasticas de
materiais por espectroscopia de ressonancia de ultrassom.
Como ilustragdo da aplicagdo desta técnica, o dispositivo
experimental sera utilizado na determinagdo das constantes
elasticas independentes de amostras de alumina e de niquel.

MATERIAIS E METODOS

O dispositivo para RUS utiliza dois transdutores
piezoelétricos: um para excitar ressondncias mecanicas na
amostra e outro para detecta-las (Fig. 1). A instrumentagdo
eletronica consiste essencialmente de um gerador de sinal
e um amplificador/detector /ock-in, ambos controlados por
um computador, que ¢ responsavel também pela aquisicao
de dados.

Montagem do sistema de espectroscopia de ressondncia
de ultrassom

Para a montagem do equipamento de espectroscopia de
ressonancia de ultrassom foram utilizados um computador

saida

amplificador

transdutores

piezoelétricos
amostra

gerador de sinal

Figura 1: Representagdo esquematica de um dispositivo para
espectroscopia de RUS. Adaptado de [11].

[Figure 1: Schematic representation of a device for RUS
spectroscopy. Adapted from [11].]
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com o software LabView (programa para automatizar o
processo de medi¢do), duas placas GPIB-USB-HS (para
comunica¢do entre o computador e os equipamentos), um
gerador de sinal DS345 (Stanford Research), um amplificador
lock-in SR844 (Stanford Research) e um dispositivo para
posicionar a amostra entre os transdutores piezoelétricos. O
amplificador lock-in SR844 opera de 25 kHz até 200 MHz e
possui interfaces GPIB e RS-232, de modo que o processo
de medida pode ser automatizado [12]. O gerador de sinal
DS345 atua na faixa de freqiiéncia que vai de 1 pHz a 30,2
MHz, com resolucdo de 1 pHz e amplitude de 0,1 a 10 Vpp.
O gerador de sinal conta também com interface GPIB e RS-
232 [13].

Transdutores piezoelétricos

Foram utilizados transdutores piezoelétricos con-
vencionais de PZT (titanato zirconato de chumbo), no
formato de discos com 8 mm de didmetro ¢ 2 mm de
espessura. Uma camada de cola epoxi foi utilizada para fixar
o transdutor piezoelétrico no interior de um conector BNC.
Cola prata foi utilizada para fazer os contatos elétricos. Na
Fig. 2 podemos ver um esquema da montagem do transdutor
elétrico no interior de um conector bne e duas fotografias do
transdutor piezoelétrico apds montagem.

i

Figura 2: Em a e b duas vistas do sistema montado para fixar
o transdutor piezoelétrico e em ¢, esquema da montagem do
transdutor piezoelétrico sobre o conector BNC. A parte interna do
cabo coaxial ¢ colada com cola prata na parte inferior do transdutor
piezoelétrico, enquanto a malha do cabo coaxial ¢ colocada em
contato elétrico com a carcaga do conector BCN e com a parte
superior do transdutor.

[Figure 2: In a and b two different views of the system mounted
to fix the piezoelectric transducer and ¢, scheme showing how the
piezoelectric transducer is fixed on the BNC connector. The inner
part of the coaxial cable is glued with silver paste at the bottom of
the piezoelectric transducer, while the mesh of the coaxial cable is
connected using silver glue to the ground BNC connector and to
the top of the transducer.]

transdutor
piezoclitrico

cabo coaxial

Posicionamento da amostra

A amostra deve ser suavemente apoiada entre os dois
transdutores piezoelétricos (através dos vértices opostos
da diagonal principal, no caso de amostras na forma de
paralelepipedos), como ilustrado na Fig. 1. Para tanto, um
posicionador xy foi adaptado a platina de um microscopio
optico, cujo ajuste de foco (ao longo do eixo z) permitiu um
ajuste fino da forga exercida pelos transdutores piezoelétricos
sobre a amostra.

Na Fig. 3 podemos visualizar a montagem final do

equipamento de espectroscopia de ressonancia de ultrassom.

Quando a amostra entra em ressonancia com o primeiro
transdutor piezoelétrico, o sinal no segundo transdutor
(receptor) apresenta um maximo. Para amostras com
dimensdes tipicas, uma varredura de freqiiéncia de 0,4 a 3
MHz ¢ suficiente para detectar as freqiiéncias de ressonancia
necessarias para calcular todo o tensor de elasticidade do
material que compoe a amostra [10].

- Gerader de sinal D534

- Amplificador bock-in SRE44

- Flxagan (posicicnamante
£ daamestrs)

+4 - Transdutores
niezoeletricos

- Amostra

Figura 3: Dispositivo para espectroscopia de ressondncia de
ultrassom montado no IMC/UCS.

[Figure 3: Resonance ultrasound spectroscopy device assembled
at IMC/UCS.]

Amostra de alumina

A amostra utilizada neste trabalho para testar o sistema
de RUS foi preparada com alumina (Al,O, A-1000SG)
fornecida pela Almatis e foi confeccionada pela técnica de
colagem de barbotina [14]. Apds a conformacdo, a amostra
foi pré-sinterizada a 1000 °C. Nesta etapa ocorre a formagao
de pescoco entre as particulas, que garante uma pequena
resisténcia mecénica e possibilita 0 manuseio e acabamento
da amostra. Apds, a amostra foi sinterizada a 1600 °C/2 h
sobre leito de alumina A1 (Alcoa). Para realizar as medidas
de espectroscopia de ressonancia por ultrassom, a amostra
de alumina foi cortada na forma de um paralelepipedo
em uma cortadeira de precisdo IsoMet 1000 (Buehler,
Estados Unidos). Para o polimento, foi confeccionado um
dispositivo para prender a amostra e garantir o paralelismo
entre as faces opostas. Placas retangulares de vidro foram
fixadas a uma base rigida com cola ativada termicamente
(Crystalbond®) [6]. Apos o corte e o polimento, a amostra
de alumina apresentou o formato de um paralelepipedo com
dimensoes de 0,2456 x 0,2412 x 0,2079 cm.

Amostra de niquel

O sistema de espectroscopia de ressonancia de ultrassom
foi testado também com uma amostra cilindrica de niquel
policristalino de alta pureza ((Kurt J. Lesker Co., Estados
Unidos, 99,995%). A amostra cilindrica foi utilizada como
recebida (didmetro de 0,3167 cm e altura de 0,2500 cm).

Programas de controle, aquisi¢do e andlise de dados

O programa utilizado para automatizar as medidas de
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RUS foi desenvolvido em LabView por Jon B. Betts (Los
Alamos National Laboratory) [15]. Foram necessarias
algumas alteracdes no programa para adequa-lo ao sistema
descrito neste trabalho, ja que a versdo original foi escrita
considerando um Aub GPIB e, dessa forma, teria apenas um
endereco para as placas GPIB no programa em LabView,
diferenciando apenas os enderecos do gerador de sinal
e do amplificador lock-in. Ja no sistema utilizado neste
trabalho existem duas placas GPIB distintas e, portanto, sdo
necessarios dois enderecos diferentes, um para cada placa
GPIB e mais os enderegos para cada equipamento [6]. O
programa de controle e aquisicdo de dados gera um arquivo
de saida com a freqiiéncia e a amplitude do sinal medido
no amplificador lock-in. Para determinar com precisdo
as freqiiéncias de ressondncia da amostra foi utilizado o
programa XRDA [16], como ilustra a Fig. 4.

10

8

Amplitude (mV)

.
1376

1378 1380 1382
Frequéncia (kHz)

Figura 4: Ajuste de um perfil Lorentziano aos dados experimentais
para a determinacdo precisa da freqiiéncia de ressonancia da
amostra. No exemplo, a ressondncia occore em 1379,48(4) kHz.
[Figure 4. Fitting of a Lorentzian profile to experimental data for
the accurate determination of the sample s resonance frequency. In
the example, the resonance occurs at 1379.48(4) kHz.]

O uso da técnica de RUS implica num alto custo
computacional para a solucdo do problema inverso, isto &,
a obtencao do tensor de elasticidade a partir das freqiiéncias
de ressonancia, dimensdes fisicas € massa da amostra. De
fato, uma analise de RUS necessitava de aproximadamente
2 h por iterag@o no primeiro computador pessoal da IBM, 10
s no primeiro Cray e 0,8 s em um notebook com processador
de 2 GHz [15].

Calculo das freqiiéncias de vibragdo

Como dito anteriormente, a amostra a ser analisada é
suavemente apoiada entre os dois transdutores piezoelétricos.
Desta forma, os modos de vibragcdo -correspondem,
aproximadamente, aos modos de vibragdo de um corpo livre.
Uma solucdo analitica completa para o calculo das vibragdes
livres de solidos ndo existe, de modo que devemos recorrer
a métodos aproximados. Destes, os métodos computacionais

mais freqiientemente utilizados tém sido o método de
elementos finitos e a técnica de minimizacdo da energia.
Esta ultima foi utilizada no programa de analise de dados
empregado neste trabalho [8, 15].

Da mecanica classica, a forma geral da Lagrangeana ¢

L

f (KE - PE)dV 0

v

na qual KE ¢ a energia cinética e PE ¢ a energia potencial do
sistema. Para um solido elastico com volume Ve superficie
livre S, com tensor de elasticidade Ciw © densidade p, a
energia cinética ¢ dada por

_l_ 2,,2
1

na qual w corresponde a freqii€ncia de vibragdo e u, € o
i-ésimo componente do vetor deslocamento. A energia
potencial &, por sua vez, escrita como

PE = 1 Z o, o,
2L M o (K)

ijkl 5

1

Usando o método de Rayleigh-Ritz, podemos expandir
o vetor deslocamento em um conjunto completo de fungdes

{9

uizz a,o, (L)

A

A escolha de o€ arbitraria. Migliori e Sarrao tomaram
como fungdo base o= x' y"z' onde A= (,m,n) é o rotulo
da fung@o, um conjunto de trés inteiros ndo-negativos. Apos
substituicdo nas Equagoes J, K e I.

1 6(])7\ aq’w
L f 2 Zéii,pmzamai,.ﬂ, b, ¢):Z Cijia Uiy, a_xgl dv M)

S ikl AN k

na qual os somatorios de A e 2" sdo de 1 at€ Ne 5= 1 para i
=i’ e 0 parai=i’. AEquacdo M pode ser escrita em forma
matricial como

1

Lz;wzaﬁ?a— T3 N)

N|>—‘

na qual g € o vetor de elementos a, cujo vetor transposto ¢ are
E e T sdo matrizes de ordem R=3(N+1)(N+2)(N+3)/6, onde
[+ m + n <N. Para N— o, a equagdo M fornece a solugdo
exata para o problema. Na pratica, N deve ser restringido
de forma que harmonize a precisdo computacional e o
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tempo/memoria de computagdo necessario. O truncamento
da série resultara em autovalores que sdo maiores que os
valores reais. No entanto, os erros resultantes diminuem
monotonicamente com o aumento de N. Uma escolha
razoavel ¢ N = 10, dado os erros tipicos de preparacdo de
amostra.

A Lagrangeana ¢é estacionaria se os deslocamentos
u, sdo solugdes do problema da vibragdo livre. Estas
solucdes podem ser obtidas igualando a zero as derivadas
da equag@o M com respeito a cada uma das R amplitudes
a,. Este procedimento leva a uma equagdo de autovalores,

o Ed-T3d (0)

A matriz E é simétrica e definida positiva e T ¢
simétrica. Técnicas numéricas podem ser utilizadas para
resolver a Equagdo (O). A solug@o para essa equagdo
consiste nas freqiiéncias de vibragdo livre do sélido e nos
modos de vibragdo (autovetores) correspondentes.

O programa para analise dos dados de RUS utilizado
neste trabalho foi desenvolvido por Albert Migliori
(National High Magnetic Field Laboratory, Florida State
University - Los Alamos National Laboratory - University
of Florida), e encontra-se disponivel no site da MagnetLab
[17]. A versdo atual permite determinar o tensor de
elasticidade para materiais homogéneos ¢ isotrdpicos,
além de monocristais com classe de simetria cubica,
hexagonal, tetragonal ou ortorrdmbica. O programa
desenvolvido por Migliori utiliza a equacdo O e, por meio
do algoritmo de minimiza¢cdo de Levenberg-Marquard,
encontra os valores das constantes elasticas independentes
que fornece um conjunto de freqiiéncias que mais se
aproxima das freqiiéncias de ressonadncia da amostra. Ao
final, o programa lista as freqiiéncias encontradas como
solucdo da equacdo O, juntamente com as freqiiéncias de
ressonancia da amostra, determinadas experimentalmente.
A comparagdo entre estes dois conjuntos de freqiiéncias
permite determinar modos de vibragdo que ndo tenham
sido detectados experimentalmente e/ou freqiiéncias
de ressondncia espurias, ndo diretamente associadas
a amostra. A estas freqiiéncias associa-se um peso
estatistico nulo, e o processo de ajuste por minimos
quadrados ¢ reiniciado. Este processo ¢ repetido até que
a raiz quadrada da diferenga média quadratica entre as
freqiiéncias calculadas e experimentais torne-se inferior
a um valor pré-estabelecido (tipicamente 0,8%) [15].
A presenga de freqiiéncias espurias entre os resultados
experimentais pode ser verificada reposicionando a
amostra entre os transdutores piezoelétricos e repetindo
as medigdes. A estimativa da incerteza tipica nas medidas
de RUS foi feita por simulacdo Monte Carlo. Para tanto,
foram realizadas cinco medidas com a amostra de alumina.
Para cada freqiiéncia de ressonancia, portanto, foram
encontrados cinco valores distintos e, a partir deles, foram
calculados a média e o desvio padrdo. O passo seguinte foi
gerar aleatoriamente (utilizando um gerador de niimeros

aleatorios com distribuicdo normal) varios conjuntos de
freqiiéncias de ressondncia com média e desvio padrdo
iguais aos obtidos experimentalmente. Cada conjunto de
freqiiéncias foi utilizado para determinar ¢, € c,,, usando
o programa para a analise de dados de RUS. O desvio
padrdo do conjunto de valores de c,, € c,, assim obtidos

foi utilizado como estimativa da incerteza dos resultados.
RESULTADOS E DISCUSSAO

O espectro de ressonancia de ultrassom obtido para
a amostra de alumina encontra-se representado na Fig. 5
(um exemplo de arquivo de entrada e de saida do programa
utilizado para o calculo das constantes elasticas da amostra
de alumina usada neste trabalho encontra-se no Apéndice
ao final deste artigo). Os resultados obtidos a partir da
analise das freqii€ncias de ressonancia foram c,, = 452(8)
GPaec ,=141(8) GPa.
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Figura 5: Espectro de ressonancias para a amostra de alumina
policristalina.

[Figure 5: Resonance spectrum for the polycrystalline alumina
sample.]

Para uma melhor comparagdo com os resultados da
literatura é necessario levar em conta o efeito da porosidade
sobre as constantes eldsticas da alumina. Alguns valores de

Tabela I - Dependéncia com a porosidade das constantes
elasticas c,, € ¢, de amostras policristalinas de alumina [18].
[Table I - Porosity dependent stiffness constants c,, and c,,
for alumina polycrystalline samples [18].]

p (g/cm®)  Porosidade! ¢, (GPa) ¢ (GPa)
3,94 0,011 478,6 162,9
3,90 0,020 447,7 1383
3,82 0,041 426,8 139,2
3,71 0,068 378.,6 114,4

o

p=1- g , na qual p representa a densidade experimental e p, a
densidade teérica (3,9862 g/em’, calculada a partir dos dados da ficha
JCPDS-ICDD 43-1484 para a safira) [19].
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¢, € c,, em fungdo da porosidade (na faixa de valores de
interesse para este trabalho), para alumina policristalina,
sdo apresentados na Tabela I.

O efeito da porosidade ¢ normalmente expresso em
termos da relag@o entre a fragdo volumétrica de poros P e
os modulos elasticos. Existem varias propostas na literatura
para a relagdo entre a porosidade e os modulos elasticos
[4]. Em particular, foram propostas as seguintes expressoes
para o modulo volumétrico e o moédulo de cisalhamento
em termos da porosidade, sendo B, e u,0s valores para
porosidade nula (B,= 256(6) GPa e u,= 158(6) GPa para a
alumina [4, 18]),

1 3P
B ~B (IP) + n 0(p°) (P)

B= [l

As Figs. 6 e 7 ilustram a relagdo entre as constantes
elasticas c,, € ¢, da alumina policristalina e a porosidade,
obtida através das Equacdes G, H, P e Q, juntamente com
os dados experimentais reportados [18].

Na Tabela II temos a comparagdo entre os valores
medidos e os valores esperados para as constantes
elasticas ¢, e ¢, da alumina (considerando 2% de fragdo
volumétrica de poros, tal como estimada para a amostra
utilizada neste trabalho). Nota-se uma boa concordéancia
entre os resultados, apesar da dispersdo observada nos
valores reportados para a dependéncia de ¢, € ¢c,, com a
porosidade da alumina.
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Figura 6: Constante elastica ¢, da alumina policristalina em fungdo
da porosidade. A linha continua representa o resultado obtido das
expressoes (G), (H), (P) e (Q). Os simbolos (+) representam os
dados reportados [18].

[Figure 6: c,, elastic constant as a function of porosity for
polycrystalline alumina. The continuous line represents the result
obtained from expressions (G), (H), (P) and (Q). Symbols (+)
represent reported data [18].]
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Figura 7: Constante elastica c ,da alumina policristalina em fungio
da porosidade. A linha continua representa o resultado obtido das
expressoes (G), (H), (P) e (Q). Os simbolos (+) representam os
dados reportados [18].

[Figure 7: c,, elastic constant as a function of porosity for
polycrystalline alumina. The continuous line represents the result
obtained from expressions (G), (H), (P) and (Q). Symbols (+)
represent reported data [18].]

Tabela II - Comparagé@o entre os resultados esperados e os
valores determinados experimentalmente para as constantes
elasticas de uma amostra de alumina com 2% de porosidade.
[Table Il - Comparison between expected and experimental
values for the elastic constants of a 2% porosity alumina
sample.]

Constante elastica ¢, (GPa) c,(GPa) c,, (GPa)'
Esperado’ 447(6) 144(6) 151(6)
Medido 452(8) 141(8) 155(6)
Diferenca (%) 1,1 2,1 2,6
Cll - CIZ

!Isotrépico, C .=

2

2 Valores esperados, com intervalo de confian¢a de 16 como estimativa da
incertezadec, ec,,

Teste com niquel

O procedimento experimental adotado para a amostra de
niquel foi 0 mesmo empregado com a amostra de alumina.
Na Fig. 8 e abaixo podemos visualizar o espectro de RUS
resultante obtido com uma amostra cilindrica de niquel.

Tabela III - Resultados da analise de RUS para a amostra
policristalina de niquel.
[Table III - RUS analysis results for the sample of
polycrystalline nickel.]

Constante elastica ¢, (GPa) c, (GPa) c,, (GPa)
Esperado 312,1 1257 93,2
Medido 312,6(8) 126,8(8) 92,9(8)
Diferenga (%) 0,15 0,91 0,32
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Figura 8: Espectro de ressonancias para a amostra de niquel
policristalino.

[Figure 8: Resonance spectrum for the sample of polycrystalline
nickel.]

0 L iR AL
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Os valores esperados das constantes elasticas ¢, e ¢, do
niquel policristalino foram obtidos através da aproximagao
de Hashin e Strikman [3], partindo das constantes elasticas
de um monocristal de niquel (c,, =261 GPa, ¢, = 151 GPa,
c,, = 132 GPa) [20, 21]. Os resultados, resumidos na Tabela
111, demonstram a excelente concordéancia entre os resultados

experimentais e os valores esperados.
CONCLUSOES

Foi descrita a montagem de um dispositivo para
medidas de espectroscopia de ressonancia de ultrassom.
Testes realizados com amostras policristalinas de alumina
e niquel apresentaram resultados em acordo com os valores
da literatura. Apesar do procedimento relativamente
complexo de célculo das constantes elasticas a partir das
freqiiéncias de ressonincia da amostra, a simplicidade do
arranjo experimental, a pequena dimensdo da amostra ¢ a
possibilidade da determinag@o simultanea de todo o tensor de
elasticidade, tornam esta técnica extremamente interessante
no estudo do comportamento linear elastico de materiais.
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APENDICE

Exemplo de arquivo de entrada e de saida para o
calculo das constantes elasticas independentes de uma
amostra policristalina de alumina. No arquivo de entrada,
as primeiras quatro linhas informam a respeito da classe
de simetria do material que constitui a amostra, além das
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dimensoes fisicas e a massa da amostra. As freqiiéncias de
ressondncia medidas experimentalmente sdo informadas
a partir da quinta linha do arquivo. Uma descri¢do mais
detalhada do arquivo de entrada para o cdlculo das
constantes eldasticas a partir de resultados de espectroscopia
de ressondncia de ultrassom se encontra na Ref. [6].

ARQUIVOS DE ENTRADA

Alumina Isotropic
20140 0.04809 1.00 1
4.61.6
0.24560.2412 0.2079
0.0.0.
1.37864 0. 1.00
1.51484 0. 1.00
1.61311 0. 1.00
0. 1.00
1.68206 0. 1.00
1.73620 0. 1.00
1.75216 0. 1.00
1.75670 0. 1.00

ARQUIVOS DE SAIDA

Alumina Isotropic

free moduli are cl1, c44

using 14 order polynomials

mass= 0.0481 gm rho=3.905 gm/cc

n fexfr %errwt k 1 df/d(moduli)

1 0.000000 1.119795 0.000.00 4 1 0.00 1.00
2 1.378640 1.373166 -0.401.00 4 2 0.00 1.00
3 1.514840 1.520011 0.341.00 6 2 0.07 0.93
41.613110 1.615238 0.131.00 3 2 0.02 0.98
51.634940 1.637362 0.151.00 7 2 0.16 0.84
6 1.682060 1.676962 -0.301.00 1 2 0.14 0.86
7 1.736200 1.740315 0.241.00 2 2 0.02 0.98
81.752160 1.751897 -0.021.00 6 3 0.51 0.49
9 1.756700 1.754098 -0.151.00 8 2 0.01 0.99

Bulk Modulus = 2.4463

cll 22 ¢33 23 c¢l13 c¢l2 c44 55 c66
4.52366 4.52366 4.52366 1.40758 1.40758 1.40758
1.55804 1.55804 1.55804

dl d2 d3
0.24560 0.24120 0.20790
loop# 3 rms error= 0.2459%, changed by -.0001729%



