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Resumo da Tese apresentada ao P2CEM/UFS como parte dos requisitos
necessarios para a obtencdo do grau de Doutor em Ciéncia e Engenharia de Materiais.
RELACAO ENTRE DEFORMACAO A FRIO, MICROESTRUTURA E
COMPORTAMENTO MECANICO DA LIGA Ti35Nb2,5Sn

Silvando Vieira dos Santos
Fevereiro / 2019

Orientador: Sandro Griza
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Este estudo busca avaliar a correlacdo entre deformacdo a frio, tratamento
térmico, microestrutura e propriedades mecanicas da liga Ti35Nb2,5Sn, cuja aplicacdo é
de interesse da industria para a producéo de diversos componentes. A liga Ti35Nb2,5Sn
foi produzida por fusdo a arco voltaico, laminada a frio com reducdes de 70 %, 80 % e
90 % e passou por tratamentos térmicos de solubilizacdo a temperatura de 900 °C por
15 min e/ou envelhecimento & temperatura de 350 °C por tempos de (2, 6, 24, 44, 72 e
96)h. Realizou-se caracterizacdo microestrutural por microscopia oética e difracdo de
raios X. A avaliacdo das propriedades mecanicas foi realizada por meio de testes de
dureza Vickers, ensaio de tracdo, ensaio de flexdo e fadiga. A caracterizacdo
microestrutural da liga Ti35Nb2,5Sn, confirmou a presenca das fases 3, a’” € . A partir
dos diferentes niveis de reducdo na laminacéo a frio foi demonstrado que os valores de
dureza Vickers ndo obtiveram diferencas. Ja por meio dos ensaios de tracdo e flexao foi
verificado que quanto maior o nivel de deformacdo, maior é a resisténcia do material.
Os efeitos do tratamento de envelhecimento por 24h ap6s laminagéo a frio promoveu
ganho de dureza, resisténcia e perda de ductilidade. Para os testes de fadiga foi
verificado que o envelhecimento promoveu aumento de 41,7 % e 58,3 % nos limites de
resisténcia a fadiga para os niveis de reducdo na laminacdo a frio de 70 % e 90 %,
respectivamente.

Palavras chave: Ti35Nb2,5Sn; laminacdo a frio; ligas de titanio beta;

tratamento térmico; propriedades mecanicas.

vii
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RELATIONSHIP BETWEEN COLD DEFORMATION, MICROSTRUCTURE AND
MECHANICAL BEHAVIOR OF THE Ti35Nb2,5Sn ALLOY

Silvando Vieira dos Santos
Fevereiro / 2019

Advisoris: Sandro Griza

Department: Materials Science and Engineering

This study aims to evaluate the correlation between cold deformation, heat
treatment, microstructure and mechanical properties of the Ti35Nb2.5Sn alloy, the
application of which is of interest to the industry for the manufacturing of various
components. The Ti35Nb2.5Sn alloy was produced by arc fusion, cold rolled with
reductions of 70%, 80% and 90% and underwent heat treatments of solubilization at a
temperature of 900 ° C for 15 min and / or aging at the temperature of 350 ° C for times
of (2, 6, 24, 44, 72 and 96) h. Microstructural characterization was achieved by optical
microscopy and X-ray diffraction. Mechanical properties evaluation was performed
using Vickers hardness tests, tensile tests, flexural fatigue tests and fatigue tests. The
microstructural characterization of the Ti35Nb2,5Sn alloy confirmed the presence of the
B, a " and ® phases. From the different levels of reduction in the cold rolling it was
shown that Vickers hardness values did not obtain differences. Through the tensile and
flexion tests, it was verified that the higher the level of deformation, the greater the
resistance of the material. The effects of the aging treatment for 24 h after cold rolling
promoted increase of hardness, strength and loss of ductility. For the fatigue tests, it was
verified that the aging promoted a 41.7% and 58.3% increase in the fatigue strength
limits for the cold rolling reduction levels of 70% and 90%, respectively.

Key-words: Ti35NDb2,5Sn; cold rolling; beta titanium alloys; heat treatment;

mechanical properties.
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1 INTRODUCAO

No campo industrial hd uma série de requisitos que devem ser atendidos por diferentes
ligas metalicas e, consequentemente, se faz a selecdo de qual material sera usado para atender
a tais necessidades com base nas propriedades apresentadas por determinado material. Ao
longo dos anos as ligas de titanio tem ganhado destaque nos mais diversos campos de
aplicacdo por possuirem uma ampla gama de propriedades e por atenderem a requisitos
especificos. Dependendo dos elementos de liga adicionados ao titanio e dos tratamentos
térmicos e/ou mecanicos empregados em seu histérico de processamento, as ligas de titanio
fornecerdo um conjunto de propriedades que poderdo ser utilizados em diversas areas, tais
como a industria automobilistica, naval, aeroespacial, de biomateriais, petroquimica, dentre
outras. O que determinara se uma liga sera utilizada em um especifico campo de aplicacdo é a
compatibilidade entre o conjunto de propriedades apresentado pela liga e os requisitos
necessarios a aplicacdo em questao.

E importante saber que existem diferentes maneiras de manipular e controlar as
propriedades de uma liga metélica. Dentre as principais estdo a aplicacdo de deformacéo e a
realizacdo de tratamentos térmicos. Através desses métodos é possivel modificar as fases
presentes em uma liga e condicionar a microestrutura do material para alcancar o conjunto de
propriedades desejado. Ressalta-se que ha limitagcbes e que tambem existem outros
parametros que interferem nas propriedades finais de uma liga, por exemplo, a composi¢ao
quimica. Assim, visando entender os mecanismos de mudancas de fases e como estas
interferem nas propriedades de uma liga metalica é necessario caracterizar a microestrutura e
realizar ensaios para determinacao das propriedades mecéanicas.

Ligas de titanio B tém sido amplamente estudadas em razdo da sua capacidade de
deformacéo e da possibilidade de manipulagdo de propriedades por meio da aplicacdo de
tratamentos térmicos e/ou mecanicos. O sistema Ti-Nb-Sn compde um conjunto de ligas tipo
B que tem se destacado no campo da pesquisa cientifica (MATSUOTO, WATANABE e
HANADA, 2007; HANADA et al, 2014; GRIZA et al, 2014; AZEVEDO et al, 2015;
AZEVEDO et al 2017), especialmente na area dos biomateriais metélicos. A adi¢do de niobio
ao titdnio em quantidade suficiente permite manter a fase p a temperatura ambiente enquanto
gue o elemento estanho é adicionado para atuar retardando e inibindo a formacéo de fases
metaestaveis durante o resfriamento brusco da liga, a partir de uma temperatura na qual ela

encontra-se solubilizada. A formacéo descontrolada da fase » metaestavel, por exemplo,



normalmente traz prejuizos ao conjunto de propriedades mecanicas das ligas B, pois quando a
fase o se apresenta em excesso gera-se o efeito de fragilizagdo da liga.

Nas ligas do sistema Ti-Nb-Sn a aplicacdo de trabalho mecénico associado a
tratamentos térmicos exercem grande influéncia na determinacdo das fases e,
consequentemente nas propriedades apresentadas pela liga. Além dos efeitos resultantes
desses processos, 0 elemento estanho age como autor importante para o controle e a forma
como as fases metaestaveis podem se formar.

O presente estudo aborda uma investigacdo das relacGes entre deformacdo e as
caracteristicas microestruturais e de propriedades mecénicas da liga Ti35Nb2,5Sn produzida
por fusdo ao arco voltaico, apds passar por diferentes rotas de tratamento térmico e
conformacdo mecénica. O estudo de como ocorrem transformacdes das fases que compdem a
microestrutura da liga é essencial para compreensdo dos fenémenos que envolvem as
mudancas de propriedades e seu conhecimento passa a ser estratégico para a producdo na
industria metalUrgica. Neste contexto, esse trabalho ira apresentar a evolugdo microestrutural
da liga Ti35Nb2,5Sn apos etapas de deformacdo por compressdo ou por laminagdo a frio,
solubilizacdo, témpera e envelhecimento, em diferentes rotas de aplicacdo destes processos,
com a finalidade de avaliar a correlacdo entre deformacdo a frio, tratamento térmico,

microestrutura e propriedades mecanicas da liga Ti35Nb2,5Sn.



2 REVISAO DA LITERATURA

As ligas metalicas sdo materiais de engenharia utilizados pela industria metalmecénica
para producdo de diversos componentes e estruturas que sdo aplicados em mdaltiplos setores.
Do ponto de vista metalirgico, uma liga metalica é definida como um material formado por
uma mistura de dois ou mais elementos quimicos sendo que pelo menos um deles, o principal,
é definido como metal de acordo com a classificacdo da Tabela Periddica dos Elementos. O
tipo de ligacdo quimica predominante é a ligagdo metélica que possui a caracteristica de
formar uma nuvem eletrnica e esse tipo de ligacdo é responsavel pelas propriedades dessa
classe de materiais.

Existem varios tipos de elementos quimicos, na metalurgia denominados elementos de
liga, capazes de formar diferentes ligas metélicas com caracteristicas e propriedades
especificas. Essas ligas sdo indicadas as diversas aplicacGes e, normalmente, se faz necessario
conhecer 0s requisitos técnicos indispensaveis ao componente/estrutura bem como as
propriedades que a liga apresenta para, assim, selecionar o material que serd utilizado na
fabricagdo do componente ou estrutura.

Dentro do contexto de propriedades dos materiais, 0s metais puros geralmente
apresentam caracteristicas particulares que limitam suas aplicacGes. Ao se formar uma liga
metélica, a sinergia resultante da unido de dois ou mais elementos quimicos promove um
compartilhnamento de propriedades e ainda é possivel ocorrer o surgimento de novos atributos
e melhoria significativa de outros que ja sdo inerentes aos elementos puros. Isso acontece
como efeito da formacdo da solucdo solida resultante da unido de diferentes elementos
quimicos metalicos.

Buscando a melhoria de propriedades do titanio puro, elementos de liga vém sendo
adicionados a ele a fim de se obter novas ligas que se adequem as mais distintas aplicacdes.
Sabe-se que a adicdo de elementos de liga altera o campo de estabilidade das fases o e B,
intrinsecas ao titanio, pois modifica a S-tansus que € a temperatura a partir da qual ocorre a
mudanca da estrutura atbmica hexagonal compacta (fase a) para estrutura atbmica cubica de
corpo centrado (fase B) caracterizando o fenémeno de transformacao alotropica para do titanio
puro a temperatura de 882 °C. Este fendmeno serve de base para o controle da microestrutura
e consequentemente das propriedades apresentadas pelas ligas de titanio (LUTJERING e
WILLIAMS, 2007; LEINENBACH e EIFLER, 2009), uma vez que mudancas na
microestrutura resultam em diferentes propriedades.

A composicdo quimica de uma liga é um fator de grande importancia para a definicdo

de quais sdo as fases presentes por meio da analise de um diagrama de fases em equilibrio.
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Uma vez que a adicdo de elementos de liga interfere diretamente na estabilidade das fases,
sendo um dos efeitos caracterizado pela alteracdo da temperatura de transformacao alotrdpica,
ao analisarmos genericamente este fenébmeno num diagrama de fases em equilibrio, é possivel
afirmar que elementos de liga sdo responsaveis de ampliar, estabilizar ou formar novas fases
que sdo resultantes das alteracGes na estrutura atbmica promovidas pela adicdo do elemento
que ird compor a liga.

Rotas de processamento que incluam elevadas temperaturas e amplos niveis de
deformacdo também promovem efeito significativo na estabilizacdo de fases presentes em
ligas metélicas. Dessa forma, a manutencdo de uma ou outra fase presente em uma liga a
temperatura ambiente sera dependente de quais sdo os elementos de liga adicionados, da
quantidade destes e da rota de processamento térmico/mecanico utilizada na producdo da liga.
Neste sentido, pesquisas que investiguem as transformacdes de fases em funcdo da
composicdo e do histérico de processamento devem ser realizadas com a finalidade de que
sejam conhecidos os principais parametros que controlam a presenca de determinadas fases e,
consequentemente, a resposta mecanica dos materiais.

Os itens 2.1 a 2.4 a seguir apresentam 0s principais atributos e caracteristicas dos

elementos metalicos que formam a liga objeto de avaliacdo do presente estudo.
2.1.0 elemento Titanio

O titdnio é um metal que apresenta um conjunto de qualidades muito interessantes,
destacando-se a alta resisténcia a corrosao e sua resisténcia mecanica. Entre as propriedades
fisicas, o elevado ponto de fusdo de 1678°C e a baixa massa especifica de 4,54 g/cm? séo
caracteristicas importantes. Em relacdo as propriedades mecanicas a resisténcia a tragdo do
titdnio comercialmente puro é da ordem de 690 MPa e o0 médulo de elasticidade é de 103 GPa
(LUTJERING e WILLIAMS, 2007).

Na condicdo em que o titanio recebe a denominacdo de comercialmente puro, ele
apresenta a temperatura ambiente estrutura cristalina hexagonal compacta, representado como
a fase a (alfa). Devido ao fato deste metal apresentar o fendmeno de alotropia, essa estrutura
transforma-se em cubica de corpo centrado, fase B (beta), a aproximadamente 882°C -
transformacéo alotrépica (RAABE et al, 2007; SANDER e RAABE, 2008). Este fendmeno
ocorre porque a variacdo de temperatura provoca alteracdo no parametro de rede na base da
célula unitéria hexagonal compacta aumentando a distancia entre as posi¢cdes atdbmicas e
modificando a configuragdo da estrutura basica para clbica de corpo centrado (LUTJERING

e WILLIAMS, 2007). Muitos estudos que abordam a metalurgia fisica do titanio exploram



este fendmeno, pois ele permite a manipulacdo das fases presentes e consequentemente das
propriedades mecanicas apresentadas por este material e suas ligas.

Ao longo dos anos, na busca pela melhoria e adequacéo de propriedades do titanio
puro (mddulo de elasticidade, resisténcia mecanica, resisténcia ao cisalhamento, resisténcia ao
desgaste, resisténcia a fadiga, resisténcia a corrosdo, entre outras), elementos de liga foram
sendo adicionados ao titanio a fim de que fossem obtidas novas ligas que se adequassem a
distintas aplicagOes, desde utilizacdo do titanio e suas ligas como biometal ou em aplicagdes
da industria automotiva e aerondutica. Obviamente, a adicdo de elementos de liga altera o
campo de estabilidade das fases a ¢ P, presente no diagrama de fases, pois modifica a
temperatura de transformacédo alotropica do titdnio. Esta mudanca é de grande importancia,
pois € a base para o controle da estrutura, da fracdo volumétrica das fases e consequentemente
das propriedades das ligas de titanio (LUTJERING e WILLIAMS, 2007; LEINENBACH,
EIFLER, 2009). Dessa forma, a manutencdo de uma ou outra fase na temperatura ambiente é
dependente de quais sdo os elementos de liga adicionados, da quantidade destes e da rota de
processamento térmico utilizada na fabricagdo da liga.

2.2.Fases no titanio e suas ligas

A classificacdo das ligas de titanio realizada em fungdo da microestrutura recebe a
denominacdo correspondente a ligas de titdnio o, as que contém fracdo volumétrica maxima
de 10 % da fase B, ligas a + B — as que contém de 10 — 50% de fase B e ligas B — as que
contém acima de 50% de P e presenga de pequena quantidade de outras fases metaestaveis
(SHASHIKANT, PAWAR, TEWARI e SUHAS, 2014). As ligas a sdo caracterizadas por ndo
permitir alteragbes significativas do comportamento mecanico a partir da aplicacdo de
tratamentos térmicos. Nas ligas a + B, a aplicagdo de tratamento térmico possibilita melhoria
das propriedades mecénicas na temperatura ambiente. J4 as ligas  caracterizam-Se por
apresentar a capacidade de ser endurecidas por precipitacdo de fases, fase a ou fases
metaestaveis — o’ e o” (mastensitas), que promovem um aumento expressivo de resisténcia
mecanica e ndo comprometem significativamente a ductilidade da liga (SHASHIKANT,
PAWAR, TEWARI e SUHAS, 2014). Outra fase metaestavel que pode ser encontrada nas
ligas de titanio B ¢ a fase ® (6mega), esta € formada por meio do colapso de planos de atomos
ou por nucleacdo e crescimento, como resultado da aplicacdo de tratamento térmico e/ou
mecanico. A formacdo por meio do colapso de planos é geralmente resultado de altas taxas de
resfriamento em quanto que na nucleacdo e crescimento a formacéao é ativada pela aplicacdo

de tratamentos térmicos de envelhecimento. Em aplicacdes biomédicas, por exemplo, a fase ®



é prejudicial, pois a presenca dessa fase aumenta o modulo de elasticidade da liga. Outro fator
a ser considerado é o aumento de dureza promovido por esta fase que pode gerar a
fragilizacédo da liga.

Em relacdo as caracteristicas principais apresentadas por cada classe de ligas de
titanio, elas sdo controladas pela fragdo volumétrica das fases que a compde. Por exemplo,
quando a liga apresenta predominantemente em sua microestrutura a fracdo volumétrica
correspondente a fase o, as propriedades desta resultam em boa resisténcia a corrosdo, boa
resisténcia a fluéncia e também é possivel indicar sua aplicacdo onde ha solicitacdes
criogénicas, pois a fase o ndo apresenta transicdo ductil-fragil (BANERJEE e WILLIAMS,
2013).

A fase p numa liga € possivel de ser obtida a elevada temperatura ou pela adi¢do de
elementos de liga que estabilizem esta fase a temperatura ambiente. Uma vez que a utilizacio
das ligas de titdnio ocorre predominantemente em temperaturas proximas a temperatura
ambiente, para manutencdo da fase P faz-se necessario a adicdo de elementos de liga.
Entretanto, é importante saber que variagfes no teor de elementos de liga fazem com que os
parametros de rede da fase p sofram alteracbes que podem resultar na formacdo de fases
metaestaveis. Como exemplo de alteracdes, em ligas de Ti-Nb ocorre 0 aumento do parametro
de rede com o incremento da concentracdo de soluto, enquanto que em outros sistemas
binérios pode ocorrer a reducdo do parametro de rede da fase p a medida que se adiciona o
elemento de liga (KIM et al., 2006; HAO et al., 2006).

A grande vantagem das ligas de titdnio em que hé& predominéncia da fase 3 é o fato de
que esta fase possibilita de forma eficiente a realizagdo de tratamentos térmicos para que se
consiga alcangar o conjunto de propriedades almejado. Em termos de propriedades mecéanicas
da fase B, destacam-se a excelente conformabilidade, o baixo médulo de elasticidade e os
comportamentos de superplasticidade e efeitos de memdria de forma que estaria relacionado
ao efeito de transformacao da martensita induzida (ZHANG et al., 2013).

As fases o e B sdo apresentadas como duas fases estaveis em condi¢des de equilibrio.
No entanto, como ja sinalizado, a manutencao da fase § & temperatura ambiente so € possivel
pela adicdo de elementos de liga que estabilizem esta fase. Para garantir a completa
estabilizagdo da fase B, é feita a adi¢cdo de grande quantidade de elementos de liga e essa
elevada quantidade de soluto promove alteracdes nos parametros de rede da fase B a
temperatura ambiente, formando assim, ligas de titdnio B metaestaveis como resultado da
adicédo de elementos de liga.

Ligas do tipo B possui menor resisténcia mecénica ao serem comparadas as ligas
bifasicas o + B tradicionais. No entanto, uma caracteristica interessante apresentada pelas
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ligas B ¢ o fato de que quanto maior sdo os teores de elementos de liga estabilizadores da fase
B ocorre o endurecimento por solugdo solida e, além disso, a microestrutura pode ser
modificada pela aplicacdo de tratamento térmico posterior. Além disso, embora as ligas f3
apresentem resisténcia mecanica inferior as ligas a + 3, elas sao mais facilmente conformadas,
0 que € de grande importancia para a industria de conformacao mecénica.

Outra questdo importante ¢ que a fase  a temperatura ambiente ¢ metaestavel e em
condicBes de equilibrio tende a se transformar gerando uma microestrutura composta por uma
matriz e por precipitados de fases a, a’, o>’ ¢ ®, apds aplicacdo de tratamentos térmicos
adequados — solubilizacdo e envelhecimento — que podem resultar na melhoria das
propriedades mecanicas atingindo valores de resisténcia comparavel ou até mesmo superior
aos apresentados pelas ligas a + B tradicionais.

Algumas das desvantagens de ligas B em comparagdo com as ligas a + B Sdo
apontadas como: a maior densidade, a menor resisténcia a fluéncia e a menor ductilidade em
tracdo quando na condi¢cdo envelhecida. Entretanto, apesar da ductilidade em tracdo ser
menor, aponta-se que a tenacidade a fratura de ligas  envelhecidas ¢ geralmente superior a de
ligas a + B que apresentam tensdo de escoamento comparavel. No caso da liga Ti-10V-2Fe-
3Al ja foi constatado a resisténcia ao escoamento alcancando valor da ordem de 1170 MPa,
com excelente tenacidade a fratura, da ordem de 138 MPa.m'/2,

E possivel destacar que as principais vantagens das ligas B estdo na capacidade de
endurecer pela acdo de diferentes mecanismos, na excelente forjabilidade e boa
conformabilidade a frio na condi¢do solubilizada e na possibilidade de melhoria das
propriedades mecanicas pela formacéo de solucgéo sdlida e precipitacdo de fases metaestaveis,
cuja finalidade é alcancar um conjunto de propriedades mecénicas que atenda as exigéncias
em temos de aplicagoes.

Em ligas de titanio  metaestaveis, a fase o pode ser formada por meio da realizacdo
de tratamento térmico de envelhecimento em longos tempos a temperaturas ndo muito
elevadas ou ainda quando se realiza resfriamento lento a partir de temperaturas elevadas
(OZAKI et al., 2004; MAITY et al, 2019). Outras fases se apresentam em condicdes ditas fora
do equilibrio denominadas de metaestaveis e podem ser formadas por dois mecanismos: um
deles retrata a formacdo das martensitas o’ e¢ o’’ que sdo resultantes do emprego de
resfriamento brusco a partir de uma temperatura na qual exista apenas a fase 3, € 0 outro €
descrito por meio do movimento cooperativo de &tomos quando se verifica pela acdo do
cisalhamento/colapso de planos atdmicos ou separagao de fases, possivelmente ativados pela
rejeicdo de soluto, que resulta na fase o. E indicado ainda que a fase  pode ser formada pela

acao de tratamentos térmicos que promovam a nucleacdo e crescimento desta fase.



A fase o’ ¢ denominada martensita hexagonal e ¢ formada a partir de uma estrutura
supersaturada da fase a que apresenta alta densidade de discordancias, falhas de
empilhamento e maclas resultantes do cisalhamento de planos atdmicos como resultado da
deformacdo induzida (MATSUMOTO, WATANABE e HANADA, 2007; MAITY et al,
2019). Ademais, com o aumento da quantidade de soluto chega-se a uma distor¢do do
reticulado cristalino de modo que a simetria passa a ser ortorrombica e é entdo formada a
chamada martensita ortorrombica representada pela fase a’’. Os mecanismos de formacéao de
ambas martensitas sdo similares. Quanto a morfologia, as fases o’ e o’> possuem aspecto
acicular formada por placas e agulhas cujas espessuras dependem do teor de elemento de liga.
A coexisténcia dessas duas fases numa mesma microestrutura ndo € algo bem definido.

Em relacdo a fase metaestavel o, esta pode ser encontrada na forma de finos
precipitados em ligas de titdnio p metaestaveis estabilizadas a temperatura ambiente pela
adicdo de elementos de liga. A fase o forma-se durante a transicdo o — B ou p — a que pode
ocorrer por meio do resfriamento rapido (o atérmico) ou durante a aplicagdo de tratamentos
térmicos de envelhecimento a baixas temperaturas e resfriamento lento (® isotérmico)
(MAITY et al, 2019). A formacédo da fase ® ocorre na forma de precipitados nanométricos
que sdo encontrados dispersos uniformemente em meio a matriz da fase § (LUTJERING e
WILLIAMS, 2007). A fase ® ¢ comum em ligas de titdnio que possuem elevado teor de
elemento de liga estabilizador da fase P, principalmente quando tais elementos inibem a
formagao da fase o’’.

Segundo Zhao, Niinomi e Nakai (2011), a fase o também pode ser induzida por
deformacéo. Ao estudar a aplicacdo de deformacéo a frio na liga Ti-30Zr-7Mo foi constatada
a presenca da fase o apos o emprego de deformagao severa. Do ponto de vista de mecanismos
de endurecimento, a fase ® é responsavel por diminuir a mobilidade das discordancias e
aumentar a tensdo interna do material (ZHAO, NIINOMI e NAKAI, 2011). Assim, a
fragilizacdo das ligas de titdnio que apresentem quantidade significativa da fase o pode estar

associada a estes efeitos.

2.3.0 elemento Nibbio

O nidbio puro é um metal que apresenta boa ductilidade, € relativamente facil de
conformar a temperatura ambiente e possui estrutura cristalina cubica de corpo centrado, que
também corresponde a estrutura cristalina da fase B nas ligas de titanio. Entre as propriedades
do nidbio puro destaca-se a elevada temperatura de fusdo da ordem de 2468 °C. Essa

caracteristica apresentada pelo niébio determina sua utilizacdo em aplicacbes como metal



refratario. Sua massa especifica é de 8,57 g/cm?, o modulo de elasticidade é de 98,5 GPa e a
resisténcia a tracdo é de apenas 172 MPa (NUNES, R. et al, 1992).

Na &rea metalUrgica a aplicagdo mais importante do nidbio puro é como elemento de
liga ou microliga visando aumentar a resisténcia do aco por meio da formagdo de pequenos
precipitados e sem comprometer suas caracteristicas de maleabilidade. Além dessas
caracteristicas, o nidbio em pequenas quantidades é ainda capaz de aumentar a soldabilidade e
a capacidade de conformacdo mecénica do aco. Outro fator importante é o fato de ligas de
nidbio serem usadas em aplicacGes aeroespaciais principalmente devido a manutencdo de
propriedades a elevadas temperaturas (NUNES, R. et al, 1992).

Quando adicionado ao titanio, o niébio age como um elemento que apresenta efeito [3-
estabilizador. A adicdo de pequena quantidade de Nb (teores abaixo de 10 % em peso) ja
promove o efeito de reducdo da temperatura de transformacdo alotrépica do titanio,
considerando a condicdo de resfriamento em equilibrio (SOUZA, 2008). Assim, o incremento
de Nb é responsavel por facilitar a manutencédo da fase p a temperatura ambiente sendo que ao
ser realizado um resfriamento brusco aumenta-se o volume da fase f retida. Convém ressaltar
que a realizacdo de resfriamento brusco pode também resultar na formacdo de outras fases
metaestaveis.

Ao adicionar teores de nidbio proximos a 36 % em peso € possivel manter a fase 3
metaestavel a temperatura ambiente apos realizacdo de resfriamento brusco. Assim, a fase
predominante passa a ser a fase P metaestavel, contudo é importante ressaltar que o
resfriamento rapido de ligas de titanio contendo teores de nidbio de 26 % a 34 % em peso,
pode resultar na formacao da fase o que afeta as propriedades mecanicas dessas ligas mesmo
em pequena fragdo volumétrica (SOUZA, 2008; SA, 2013).

O contexto apresentado evidencia a utilizacdo do elemento Nb em ligas de titanio
visando principalmente a estabilizacdo da fase . Além disso, estudos mostram que os efeitos
deste elemento de liga, quando adicionado ao titanio, tém sido extensivamente investigados
devido a sua alta biocompatibilidade e capacidade de reduzir o modulo de elasticidade
(MATSUMOTO, 2007; SOUZA, 2008; CREMASCO, 2011, LOPES 2013; SA, 2013;
GRIZA, 2014; HANADA,2014; SALVADOR, 2016) tornando-o um elemento de liga
promissor para o desenvolvimento de novas ligas metalicas aplicadas a implantes ortopédicos.
Todavia, é de grande importancia e faz-se necessario entender 0s mecanismos de
transformacdo de fases, bem como o comportamento mecénico em funcdo do histérico de
processamento térmico/mecanico de ligas metélicas a base de TiNb.

Entender os fendmenos que determinam o comportamento mecanico desses novos
materiais abre espaco para ampliar a aplicacdo de nidbio na producéo de novas ligas de titanio
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que tenham potencial de serem utilizadas também em estruturas de engenharia, podendo
assim, justificar o estudo e desenvolvimento de toda uma cadeia de processos industriais para
producdo de ligas do sistema TiNb, visto que a aplicacdo dessas ligas apenas na &rea de

biomateriais pode ser considerada como uma escala de producdo reduzida.
2.4.0 elemento Estanho

O estanho puro apresenta estrutura cristalina tetragonal de corpo centrado, resisténcia
a tracdo equivalente a 11 MPa, elevada maleabilidade e médulo de elasticidade da ordem de
42,4 GPa. E um metal que apresenta baixo ponto de fusdo 232 °C, e esse fator facilita seu uso
como elemento de liga em materiais usados na soldagem de baixa temperatura, conhecida
como solda fria, e em revestimentos de chapas de a¢o por imersdo a quente. Sua massa
especifica é de 7,29 g/cm® (NUNES, R. et al, 1992; INFOMET, 2019).

Por apresentar baixa resisténcia mecanica, o estanho puro tem limitada aplicacdo
como material de construcdo mecanica ou como componente de estruturas em geral. Porém,
atuando como elemento de liga no cobre, por exemplo, o estanho é capaz de promover o
aumento de resisténcia mecanica e resisténcia a corrosdo, formando o conjunto de ligas
denominadas bronzes de estanho (NUNES, R. et al, 1992; INFOMET, 2019).

A adicdo do elemento estanho ao titanio também interfere na estabilizagdo das fases
presentes a temperatura ambiente. Analisando o diagrama de fases em equilibrio para o
sistema Ti-Sn apresentado na Figura 2.1, é possivel perceber que a adicédo inicial de pequena
quantidade do elemento estanho ao titanio praticamente nao causa efeito na transformacao
alotropica, pois a medida que o teor em porcentagem atdmica de estanho vai aumentando até
aproximadamente a faixa de 5 % a 7 %, ha apenas uma leve reducdo da temperatura na qual o
titnio que compde a liga sofre transformacdo alotropica. Essa caracteristica indica que o
elemento estanho pode ser considerado B-estabilizador para teores definidos (HSU, WU,
HONG e HO, 2009 apud YE et al, 2017). Todavia, ha autores como Litjering e Williams,
(2007) que consideram neutro o efeito da adigdo apenas de Sn como elemento de liga ao
titanio, pois como é percebido na Figura 2.1, ndo ocorre mudancga expressiva na temperatura
de transformacdo alotrépica considerando-se o sistema binario Ti-Sn em condi¢des de
equilibrio (LUTJERING e WILLIAMS, 2007).

Em sistemas nos quais o estanho e um elemento de liga estabilizador da fase B séo
adicionados em conjunto ao titdnio, estudos apontam que o estanho passa a atuar
principalmente como supressor do surgimento de fases indesejaveis na matriz 3, como a fase

® que pode ser prejudicial as propriedades mecanicas de ligas B de titdnio (ZHANG et al,
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2012; HANADA et al, 2014; MORAES et al, 2014). Por essa razdo, o estanho também é
considerado um elemento B-estabilizador (SA, 2013; GRIZA et al, 2014) sendo entdo
difundido que este efeito é potencializado quando o elemento estanho encontra-se
acompanhado de outros elementos betagénicos e sdo adicionados ao titanio gerando-se entdo

ligas ternarias ou com maiores quantidades de elementos participando da formacéo.
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Figura 2.1 - Diagrama de fase binario dos elementos Ti-xSn. Fonte: (HSU, WU, HONG e HO, 2009 apud YE et
al, 2017), adaptado.

Conforme indicado no item anterior a adicdo de nidbio ao titanio se desenvolveu com
a finalidade de estudar novas ligas para aplicagdo na rea como biomaterial. Uma vez que a
adicdo de teores a partir de 24 % em peso de nidbio ao titanio resulta na formagao de fase ®
que aumenta o modulo de elasticidade da liga de titdnio causando efeito negativo para
aplicacOes na area ortopédica, buscou-se alternativas para retardar e inibir a formacao da fase
o. Assim, a adigdo do elemento estanho ao sistema Ti-Nb é incentivada de modo a garantir
um melhor controle da formagao da fase ®, pois 0 controle da formagéo dessa fase pode ser

realizado pela aplicacdo de tratamentos térmicos que permitam a sua precipitacao.
2.5.Manipulacéo de propriedades em ligas metalicas

As ligas metélicas sdo normalmente fabricadas para faixas de composi¢do quimica

especificas, assim, para uma determinada liga a manipulacédo de suas propriedades mecanicas
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(por exemplo, o aumento de resisténcia) é feita por meio de processos que sao comumente
realizados em etapas posteriores a obtencdo do material na forma bruta de fusdo.

Ha diferentes maneiras de se conseguir a melhoria das propriedades mecanicas a
depender de qual deve ser mais importante durante a utilizacdo do material. Como exemplo,
quando o intuito é melhorar a ductilidade de uma liga metalica, € comum realizar um
tratamento térmico de recozimento pleno. J& se a funcdo é aumentar a dureza, como regra
geral ressaltam-se como exemplos a execucgdo do tratamento térmico de solubilizacdo seguido
de témpera ou a realizacdo de processos mecanicos que resultem no acimulo de discordancias
no interior de grdos da microestrutura do material.

Entre as principais formas de se conseguir aumentar a resisténcia mecanica de ligas
metalicas destacam-se o endurecimento por solugdo sélida que é promovido por precipitacdo
e formacao de particulas de segunda fase, 0 aumento do nimero de discordancias por meio do
trabalho mecénico a frio e a reducdo do tamanho de grdo pela aplicacdo de deformacéo
associada a tratamentos térmicos. Ao longo desta pesquisa de doutorado alguns mecanismos
sdo utilizados para a manipulacdo de propriedades da liga Ti35Nb2,5Sn, dentre eles foram
realizados tratamentos térmicos de solubilizacdo seguido de témpera, envelhecimento e

trabalho mecanico a quente e a frio.
Tratamentos térmicos

Define-se como tratamento térmico a operacdo na qual um material passa por um ciclo
de aquecimento e resfriamento de modo que é aquecido e mantido a uma temperatura e
periodo de tempo pré-determinados e em sequéncia o resfriamento ocorre de forma
controlada. O objetivo principal dessa operagdo é a alteracdo das propriedades mecanicas. S&o
varios os tipos de tratamentos térmicos e o que o0s distingue sdo os parametros de controle
como a temperatura e tempo ao qual o material permanece exposto e também a maneira como
ocorre o resfriamento.

Num tratamento de solubilizacdo e témpera, a liga metélica é aquecida a uma
temperatura acima da transformacéo alotrépica e entdo é mantida por um periodo de tempo no
qual o soluto (geralmente formado por elementos de liga) se dissolve completamente em meio
a matriz sélida que é formada pelo elemento em maior propor¢do na composicdo da liga. Este
efeito é caracterizado como a solubilizacdo completa. No que se refere a témpera tem-se a
aplicacdo de altas taxas de resfriamento, de maneira que a extragdo de calor do material
previamente solubilizado é realizada de forma abrupta. A microestrutura resultante de um

material solubilizado é entdo formada sem que haja tempo suficiente para que ocorra difusao
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do soluto gerando entdo a formacdo de fases metaestaveis e que ndo estdo totalmente em
equilibrio a temperatura ambiente visto que a fase entdo formada consiste numa solugédo
supersaturada do soluto.

Uma fase metaestavel supersaturada pode ser estimulada a mudar sua condicdo por
diferentes maneiras. Uma das formas de se obter mudancas ¢ por meio da aplicacdo do
tratamento térmico de envelhecimento. No caso deste tratamento térmico, o material é
submetido a uma temperatura que se encontra numa faixa considerada intermediéria, pois o
processo é conduzido a temperaturas inferiores a temperatura de solubilizacdo dos elementos
de liga, por um periodo de tempo de exposi¢do que varia em funcdo de quais propriedades se
pretende alcancar. O aumento de temperatura ativa o fendmeno de difuséo que promove a
rejeicdo de soluto e permite a formacéo de novas fases. Assim, 0s requisitos essenciais para o
emprego do processo de envelhecimento é que a temperatura e tempo sejam suficientes para
promover a nucleacdo e crescimento de particulas de segunda fase que surgem na forma de
precipitados distribuidos em toda a matriz. Além disso, a temperatura e 0 tempo sao
responsaveis por definir o tipo e tamanho de particula que sdo geradas e, consequentemente,
também sdo responsaveis pela alteracdo de propriedades do material envelhecido. Em geral,
guanto maior a temperatura na qual o processo estd sendo realizado, menor serd o tempo
necessario para nucleacao e crescimento das particulas.

Os efeitos iniciais associados a formacéo de precipitados sdo 0o aumento de dureza e de
resisténcia mecanica da liga envelhecida que pode atingir um maximo de dureza com a
continuidade do tempo de envelhecimento se a temperatura for apropriada para isso. Caso a
temperatura de envelhecimento seja muito baixa esse maximo ndo é alcangado. Por outro
lado, se a temperatura for muito alta formam-se precipitados grossos cujo efeito do aumento
de dureza e resisténcia mecéanica ndo ¢é alcangado de forma significativa. Outra caracteristica
importante ainda é que com o aumento do tempo de envelhecimento, a resisténcia ou a dureza
do material aumentam, atingem um valor maximo e finalmente diminuem. Essa redugdo na
resisténcia e na dureza que ocorre apés longos periodos de tempos de envelhecimento é
chamada de superenvelhecimento.

O aumento de dureza e da resisténcia mecénica por meio da aplicacdo do
envelhecimento ocorre porque as particulas de segunda fase geradas sdo distribuidas
homogeneamente no interior dos grdos da matriz e se comportam como obstaculos para a
movimentacdo de discordancias, aumentando dessa forma a resisténcia do material, pois para
que as discordancias continuem a se movimentar é necessario um esfor¢o maior.

As ligas a base de aluminio estdo entre as principais ligas que sdao comumente
envelhecidas com a finalidade de se conseguir aumento de dureza e resisténcia mecanica
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(DIETER, 1981). Além delas, outras que tem ganhado importancia sdo as ligas de titanio p.
Um estudo realizado por Qinghua e colaboradores, avaliaram o efeito do envelhecimento
aplicado a liga Ti-24Nb-6Zr-7,5Sn-2Fe e apontou a formacdo da fase o’’ na forma de
particulas de segunda fase, promovendo um aumento na dureza e da resisténcia mecanica
(QINGHUA, et al, 2010).

Em outro estudo, as composicdes Ti-35Nb-7Zr-5Ta e Ti-35Nb-7Ta foram
envelhecidas a temperaturas variando entre 200°C e 700°C pelo tempo de 4 h. Os ensaios
realizados mostraram que os maiores valores de dureza foram atingidos quando o
envelhecimento ocorreu a temperatura equivalente a 400°C e que os valores de dureza foram
menores para temperaturas de envelhecimento superiores a 500°C. Foi possivel ainda
identificar que apds a aplica¢do do envelhecimento foi constatada a presencga das fases a, a’” e
o nas diferentes condi¢bes de composicdo e de tratamentos térmicos empregados
(FERRANDINI et al, 2007).

Para o sistema Ti-Nb também foi indicado o aumento de dureza ap6s aplicacdo do
tratamento térmico de envelhecimento (LOPES et al, 2011). E em relag8o ao sistema ternario
Ti-Nb-Sn foi mostrado em estudo que o tratamento de solubilizacdo seguido de témpera e
envelhecimento gera a formacdo de uma microestrutura composta pela fase p acompanhada
de fases metaestaveis a’’ e @ ou ainda pela precipitacdo da fase o, para maiores tempos de
envelhecimento a temperatura de 400°C. Foi apontado ainda aumento de dureza e resisténcia
mecanica como resultado da precipitacdo de tais fases (AZEVEDO et al, 2017). O emprego
do envelhecimento para as diferentes composi¢cfes das ligas de titdnio p pode resultar na
formacéo de diferentes fases precipitadas na qual o tipo e forma sofre influéncia do historico
de processamento prévio a realizacdo do envelhecimento (CREMASCO et al, 2011;
HANADA et al, 2014).

Conformacéao mecanica por laminacgao

Os métodos de conformagdo mecénica dos metais envolve uma série de processos de
fabricacdo realizados por meio do emprego de esforcos mecanicos externos aplicados ao
material com o objetivo de promover a alteracdo de sua forma e dimensdes. Dieter (1981) cita
que “o controle das propriedades dos materiais por processos de conformagdo mecanica
possui importancia idéntica a criagdo de formas tteis através dessas técnicas” (DIETER,
1981). A razdo para isso esté associada ao fato de que as propriedades mecénicas do material

sofrem influéncia direta do nivel de encruamento empregado durante a aplicacdo do trabalho

14



mecéanico por conformacgdo. Por sua vez, esse nivel de encruamento depende de parametros
como a taxa de deformacdo, a temperatura e o nivel de deformag&o aplicado.

Existem varios métodos de conformacdo utilizados para realizar o chamado trabalho
mecanico em ligas metélicas e dentre eles destacam-se 0s processos de laminacéo,
forjamento, extrusdo, trefilacdo e estampagem. Os processos de conformacdo mecéanica
podem ser diferenciados pela temperatura na qual sdo conduzidos, essa classificacdo envolve
a realizacdo da forma como o trabalho mecénico e realizado, classificando-o em a quente ou a
frio. Por exemplo, quando a temperatura na qual o processo de laminacdo estd sendo
conduzido é superior a temperatura de recristalizacdo do material que sofre trabalho
mecanico, tem-se a realizacdo do processo de laminacdo a quente. J& se a temperatura for
inferior a temperatura de recristalizagcdo do material, neste caso o processo é designado como
sendo laminacéo a frio.

A laminacao consiste num processo por meio do qual o metal é forcado a passar entre
dois cilindros ditos laminadores que giram em sentidos opostos a uma mesma velocidade
periférica controlada e que estdo distantes entre si a uma distancia previamente definida de
modo que seja garantida a reducdo de espessura do material apos a passagem entre 0S
cilindros. Essa passagem é responsavel por promover altas tensdes compressivas decorrentes
do prensamento e pelas tensbes cisalhantes superficiais provocadas pelo atrito entre os
cilindros e o material durante sua passagem. A reducdo de espessura do metal é realizada de
forma progressiva de maneira que as tensdes aplicadas a cada passe devem ser maior que a
tensdo de escoamento do material e menor que a tensdo limite de resisténcia.

Quando o processo de laminacdo é realizado a quente o efeito do encruamento é
eliminado, pois a deformacdo plastica promovida no material apds sua passagem entre 0s
cilindros € recuperada pela ocorréncia de recristalizacdo da microestrutura do metal. Dessa
forma, o efeito do encruamento ndo se acumula e a deformagdo ocorre numa tenséo
relativamente constante. Esse tipo de laminacdo geralmente é usado quando sdo necessarias
grandes reducdes de espessura, por outro lado pecas laminadas a quente ndo apresentam bom
acabamento superficial e na espessura e, aléem disso, ndo ocorre aumento de resisténcia por
deformacéo. Entretanto, o controle de pard@metros como a taxa de deformacdo, a velocidade
periférica dos cilindros e a sua distancia podem ser ajustados de modo a promover o
refinamento da microestrutura da liga melhorando a tenacidade.

Durante a laminagdo a frio com o aumento do nivel de deformacéo ocorre o acimulo
de defeitos na microestrutura do metal conhecido como encruamento. Este, por sua €
responsavel por promover o chamado aumento de resisténcia por deformacéo plastica que é
um mecanismo utilizado para aumentar a resisténcia mecanica de ligas que nao conseguem
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ganhos de dureza e resisténcia mecanica com a aplicacdo de tratamentos térmicos. Em
contrapartida ao aumento de resisténcia, a liga metélica perde ductilidade. Em alguns casos,
devido ao elevado nivel de encruamento acumulado entre passes, € necessario aplicar um
tratamento térmico de recozimento para que seja possivel dar continuidade a reducdo da
espessura das chapas.

Diversas técnicas de manipulacdo de microestrutura sdo propostas para novas ligas
especiais (POPOV, POPOVA e STOLBOVSKIY, 2012). Assim, o conhecimento do fluxo de
deformacéo e recristalizacdo sdo parametros criticos que devem ser conhecidos para otimizar
0 processo de fabricacdo de pecas e alcancar os requisitos de propriedades mecéanicas

necessarios em servico.
2.6.Panorama geral sobre ligas de titanio

As ligas de titdnio possuem certas relacbes de propriedades que sdo muito
interessantes para aplicacdes nobres associadas as inddstrias aeronautica, aeroespacial,
automotiva, biomédica, naval e quimica. Estes metais, em especial a liga Ti-6Al-4V, sdo
atraentes devido a combinacdo de elevadas propriedades mecanicas, baixa densidade e
excelente resisténcia a corrosdo que permite o0 uso desses materiais em aplicacGes
consideradas nobres. Ainda assim, ha grande empenho e esforgo sendo despendidos no
sentido de projetar e produzir novas ligas de titanio para satisfazer certos requisitos adicionais
de propriedades mecanicas e assim ampliar ainda mais o campo de aplicacéo.

Neste cenério, a busca por conhecer formas de manipular, condicionar e obter outras
propriedades é importante. E possivel citar como exemplo de propriedades especificas a
superplasticidade. Algumas ligas superplasticas de titdnio tém sido aplicadas mais
extensivamente na area aeroespacial. Tais ligas sdo especialmente adequadas para preparacéo
de componentes com formas complexas, devido a suas excelentes propriedades de
deformacéo. Atualmente, a liga Ti-6Al-4V e a liga SP-700 (Ti-4,5Al-V-2Mo-2Fe) sdo dois
tipos de ligas de titanio superplasticas extensivamente usadas. Alguns estudos mostraram que
a Ti-6Al-4V tem superplasticidade 6tima em temperatura de cerca de 925 °C. A liga Ti-6Al-
7Nb, por sua vez, pode atingir valores de alongamento em tracdo acima de 300% a taxa de
deformacdo de 0.0005 s a essa temperatura. A liga Ti-8Co-5Al pode atingir alongamento
méaximo de 708 % a temperatura de 725 °C sob taxa de deformacio de 0.001 s*. Ja a liga Ti-
4Al-4Mo-25n-0,5Si pode atingir 1500 % a 900 °C (HUANG et al, 2009).

Além da superplasticidade, outra caracteristica interessante é a capacidade de manter

as propriedades mecanicas mesmo com 0 aumento da temperatura. A liga Ti-6,5Al-3,5Mo-
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1,5Zr-0,3Si é uma liga desejavel para aplicacdo em material estrutural para uso em maquinas
e equipamentos aéreos e componentes aeroespaciais devido a suas boas propriedades
mecanicas em temperatura ambiente e em altas temperaturas (WANG, FU, LU e LI, 2011).

O aumento de demanda em mecénica da fratura e tolerdncia a danos, por outro lado,
tem impulsionado o desenvolvimento de novas classes de materiais baseados em projeto de
tolerancia de dano. A liga TC21 (Ti-6A1-2Zr-2Sn-3Mo-1Cr-2Nb) é uma nova liga alfa-beta,
cujo projeto é baseado em tolerancia ao dano. Ela tem sido empregada como material
estrutural para aplicacdo aeronautica por possuir resisténcia especifica e tenacidade a fratura
superior a liga Ti-6Al-4V e similar a liga Ti-6-22-22S (Ti-6Al-2Mo-2Cr-2Sn-2Zr-0,2Si).
Entdo, tem sido observado o aumento da atencdo com respeito a liga TC21 por muitos centros
de pesquisa, e esta liga tem sido estudada como material candidato com énfase na relagéo
entre processamento e microestrutura (ZHU et al, 2011).

Artigos apontam que o titanio tem sido um metal de destaque para utilizacdo em
estruturas leves que necessitam de alta resisténcia (FERRERO, 2005; CHUNXIANG,
BAOMIN, LICHEN e SHUANGIJIN, 2011; MALEK, HNILICA, VESELY e SMOLA,
2013). A liga Ti-6Al-4V possui o titulo de material metalico que possui maior resisténcia em
funcdo de seu peso. Porém, algumas propriedades indesejaveis apresentadas por essa liga
limita o seu uso a determinadas aplicagdes. Como exemplo, Ferrero cita que a liga Ti-6Al-4V
ndo deve ser utilizado na fabricacdo de fixadores (parafusos e rebites) com diametro maior
que 19 mm, pois esta liga ndo apresenta boas propriedades de mecanica da fratura para
didametros maiores (FERRERO, 2005).

Para atenuar esse problema, ligas de titanio B metaestaveis vem sendo estudadas e
desenvolvidas. A literatura cita que estas ligas estdo entre as primeiras opgdes de ligas de
titdnio quando sdo necessarias aplicacdes em grandes didmetros e alta resisténcia mecénica
(FERRERO, 2005). Algumas das principais para esta finalidade incluem a Beta-C (Ti-3Al-
8V-6Cr-4Mo-4Zr), Beta Il (Ti-11.5Mo-6Zr-4.5Sn) e a Ti8823 (Ti-8Mo-8V-2Fe-3Al), pois
elas exibem grande capacidade de endurecimento em grandes secOes, ap0s aplicacdo de
tratamento térmico, comparadas as ligas o +  tradicionais.

A razdo para 0 aumento do interesse das ligas p metaestaveis tem sido principalmente
a alta capacidade de adquirir resisténcia quando sdo tratadas termicamente em comparacao
com as ligas a + P tradicionais. Geralmente, nas ligas p 0 aumento de resisténcia é conseguido
por meio da aplicacdo de uma sequéncia simples de tratamento térmico que € realizado em
duas etapas. Na primeira a liga é submetida a um aquecimento seguido de resfriamento brusco
para homogeneizacdo completa da fase B. Na segunda a liga é aquecida a uma temperatura
inferior a B-transus para que ocorra precipitacdo de finas particulas das fases o ou o” na
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matriz B (POPOV, POPOVA e STOLBOVSKIY, 2012). Desse modo, é possivel conseguir
aumento de resisténcia e manter uma boa ductilidade, que confere ao material maior
tenacidade e, consequentemente, melhor comportamento em mecanica da fratura.

Outra maneira de aumentar a resisténcia mecanica de ligas, em geral, é a aplicacdo de
niveis de deformacdo que permitam encruar sua microestrutura granular. Apdés o
encruamento, muitas vezes se aplica a liga um tratamento térmico para recristalizagdo,
recuperacdo e/ou precipitacdo/transformacdo de novas fases, com 0 objetivo de obter um
alivio de tens@es e atingir o nivel de ductilidade desejado. Porém, em certos casos € vantajoso
utilizar a liga como deformada. Em geral, quanto maior a quantidade de deformacéo aplicada
a liga menor seré o tamanho de grao resultante apds o tratamento térmico empregado. Por sua
vez, quanto menor tamanho de grdo maior a resisténcia mecanica. Ainda, a reducdo do
tamanho de grdo ajuda a manutencdo da ductilidade de um metal. Assim, a combinacao
dessas propriedades ird conferir maior desempenho as estruturas de engenharia. Em ligas de
titanio tipo B (cubica de corpo centrado) é permitida aplicacdo de maior quantidade de
deformacdo e essa caracteristica deve ser explorada.

S&o muitas as possibilidades de aplicacdes das ligas de titdnio e em meio ao contexto
de avaliacdo das caracteristicas apresentadas por elas, Ferrero estudou a relacdo entre
propriedades mecéanicas (resisténcia a tracdo, resisténcia ao cisalhamento, sensibilidade ao
entalhe e fadiga) e a microestrutura de nove tipos diferentes de ligas a fim de avaliar a
possibilidade de aplicacdo na fabricacdo de fixadores utilizados na industria aeronautica e
automotiva. Seis dessas ligas séo do tipo B. Estas apresentaram resisténcia a tragdo entre o
valor minimo de 1362 MPa e o maximo de 1510 MPa, valores acima do necessario para
fabricacdo de fixadores (1241 MPa). A ductilidade necesséria é de 10% de elongacdo e as
ligas B testadas apresentaram porcentagens de elongacao entre 7% e 16,5%. No entanto, foi
notado que as ligas B que apresentam elongacdo inferior a 10%, possuem limite de resisténcia
a tracdo acima de 1370 MPa. Assim, com uma modificacdo na rota de tratamento térmico
pode-se reduzir a resisténcia a tracdo e aumentar a ductilidade para atingir o limite necessario.
O estudo apontou que nenhuma das ligas analisadas apresenta grande sensibilidade ao
entalhe, embora o autor relate que uma avaliagdo mais detalhada deve ser realizada. A
resisténcia ao cisalhamento manteve-se entre 52% e 60% do limite de resisténcia a tracéo e,
acima do limite necessario de 745 MPa. Quanto aos testes de fadiga, todas as amostras
avaliadas resistiram facilmente a condicdo de carregamento estipulada como requisito (10°
ciclos a tensdo de 724 MPa) (FERRERO, 2005).

Ha relatos na literatura indicando que as propriedades mecanicas das ligas sdo
dependentes da microestrutura e texturizacdo desenvolvida durante o processo de fabricagéo.

18



Diversas técnicas de manipulacdo de microestrutura sdo propostas para novas ligas especiais
(POPOV, POPOVA e STOLBOVSKIY, 2012). Propriedades mecénicas otimizadas requerem
refino de gréo e grandes restricdes na uniformidade de tamanho de grdo. O conhecimento do
fluxo de deformacdo e recristalizacdo é critico para otimizar o processo de fabricacdo de
pecas, para atingir os requisitos de propriedades mecanicas.

Du et al (2014) avaliaram o efeito do tratamento térmico na microestrutura e nas
propriedades mecanicas da nova liga B de alta resisténcia, Ti-3,5Al-5Mo0-6V-3Cr-25n-0,5Fe.
Esta liga foi adquirida por meio de fusdo a arco. O lingote obtido possuia aproximadamente
150 mm de didmetro e 200 mm de comprimento, foi forjado (reducéo até 83,6% do diametro
original) e laminado (com reducdo até 65,1%) as temperaturas de 980 °C e 760 °C,
respectivamente. Em seguida, as amostras foram solubilizadas a 775 °C por 1 h e 830 °C por
0,5 h, seguido de resfriamento ao ar. Posteriormente, o material foi envelhecido as
temperaturas de 440 °C, 480 °C, 520 °C e 560 °C por um periodo de 8 h e resfriadas ao ar.
Nesse estudo, os autores citam que a temperatura de transicdo a—f medida pelo método
metalografico foi de 815 °C £ 5 °C. Foi possivel observar que o tratamento de solubilizacéo a
temperatura levemente acima da B-transus por um curto tempo conduziu a um consideravel
crescimento de grdo. Em relacdo aos tratamentos de envelhecimento, o tamanho e a fracdo
volumétrica dos gréos secundarios da fase a. foram muito sensiveis a mudanca de temperatura.
Em geral, a fragdo volumétrica da fase o secundaria diminuiu e 0 tamanho dos graos
aumentaram com o0 aumento da temperatura de envelhecimento, para a liga estudada.
Consequentemente, o tamanho e a fracdo volumétrica dos grdos o secundarios afetam
fortemente as propriedades da liga. Quando envelhecida a 440 °C, o limite de escoamento
excedeu 1600 MPa, sendo esta a condi¢do de microestrutura que apresenta a maior fracéo
volumétrica e menor tamanho de grdos o secundarios quando comparados as temperaturas de
envelhecimento mais elevadas. No estudo também foi mostrado que a presenca da fase o nos
contornos de grédo é responsavel pela baixa ductilidade da liga, pois graos lamelares de o no
contorno de grao induzem alta concentracao de tenséo e deformacéo localizada dos contornos,
0 que favorece a fratura intergranular (DU et al, 2014).

Na literatura sdo encontrados estudos que abordam uma variedade de ligas de titanio e
avaliam caracteristicas relacionadas a composicdo, processamento, microestrutura e
propriedades mecanicas. Nesse contexto ha diferentes ligas que vem sendo estudadas. HSU e
colaboradores (2013) avaliaram a evolugdo da microestrutura e das propriedades mecanicas
em funcdo do efeito da adi¢do de Mo na liga Ti-5Nb-xMo, x =1, 3, 5, 7.5, 10, 12.5 e 15 wt%.
Ensaios de flexdo trés pontos foram realizados nas amostras para as quais se determinou os
respectivos limites de resisténcia a flexdo e modulos de elasticidade na flexdo. Estes valores
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variaram entre 1451 MPa — 1802 MPa para a resisténcia a flexdo e 62 GPa — 92 GPa para 0
modulo eléstico na flexdo (HSU et al, 2013). O maior valor de resisténcia foi da liga Ti-5Nb-
15Mo e o maior valor de modulo foi alcancado pela composi¢do Ti-5Nb-10Mo. Os autores
relatam que os ganhos em resisténcia mecanica estao associados a formacao de solucédo solida
e que o valor do médulo ¢ primordialmente fungdo da quantidade da fase w.

A liga near B Ti-5321 (Ti-5Al-3Mo-3V-2Cr-2Zr-1Nb-1Fe) foi estudada por Ren e
colaboradores (2018) que avaliaram os efeitos do emprego de tratamentos térmicos de
solubilizacédo e envelhecimento na microestrutura e nas propriedades mecanicas de resisténcia
e tenacidade. Os tratamentos de solubilizacdo da liga foram conduzidos as temperaturas de
770 C°, 800 °C e 830 °C por 60 min e a 900 °C por 30 min. O envelhecimento ocorreu as
temperaturas de 570 °C e 620 °C por 480 min. Os resultados apresentam que a fracdo
volumétrica da fase o primaria é tdo maior quanto menor for a temperatura usada na
solubilizacdo e aponta ainda que o tratamento de envelhecimento promove a precipitacdo da
fase o secundaria. Destacou-se ainda que dentre os tratamentos térmicos empregados o limite
de resisténcia a tracdo, a elongacdo e a tenacidade a fratura assumiram valores entre 1147—
1439 MPa, 3-26% e 57-76 MPa m?, respectivamente, sendo que a melhor combinacéo de
propriedades mecanicas (1238 MPa, 20% e 73 MPa mY?) foi obtida pelo tratamento de
solubilizagéo a 830 °C e envelhecimento & 620 °C (REN et al, 2018).

Os efeitos de trés rotas de processamento termomecénico sobre o mdédulo de
elasticidade da liga Ti-40Nb foi avaliado por Helth e colaboradores (2017). A liga foi
preparada por fusdo a arco voltaico e homogeneizada a 1000 °C por 24 h. Executou-se um
processo de laminacéo a quente (800 °C) em duas etapas até atingir cerca de 20 % de reducao.
Na sequéncia, trés amostras foram encaminhadas ao processo de laminagdo a frio. A primeira
delas teve uma reducdo de 86 % e posteriormente foi empregado um tratamento de
recozimento para recristalizacdo a temperatura de 800 °C por 20 min (Ti-40Sn)-R. A segunda
amostra foi laminada a frio até 79 % de reducéo, passou por um recozimento a 800 °C por 20
min e entdo foi novamente laminada a frio até se atingir uma reducdo de 36 % que resultou
em uma deformacéo total de 91 % (Ti-40Nb)-CR. Para a terceira amostra (Ti-40Nb)-A, essa
mesma rota foi empregada até a etapa em que realizou-se o recozimento. A partir de entdo, foi
executado um tratamento térmico de envelhecimento a temperatura de 500 °C por um periodo
de 8 h e entdo, novamente o processo de laminacao a frio para promover uma reducédo de 36
%, que gerou uma reducdo total também de 91 %. Os autores observaram que para as
condicBes (Ti-40Nb)-R e (Ti-40Nb)-CR os valores de médulo de elasticidade foram proximos
a 60 GPa. Ja na condicdo (Ti-40Nb)-A, o valor do modulo aumentou e foi equivalente a 68
GPa (HELTH et al, 2017). Apesar dos autores indicarem que as mudangas na textura da fase 3
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e que a textura da fase a’’ ndo influenciaram o valor do médulo de elasticidade, pode ser
sugerido que o processo de envelhecimento promoveu a formacao de fase a (identificada por
difragdo de raios X para a condi¢do (Ti-40Nb)-A) e diminuiu a fracdo volumétrica da fase o’’.
A andlise Rietveld indicou que a fracdo volumétrica da fase o foi equivalente a 11 % (HELTH
et al, 2017) e isso pode ter sido o fator responsavel pelo aumento do modulo de elasticidade.

Outra aplicacdo de grande interesse de ligas de titanio é a area de implantes
ortopédicos. Para esta aplicacdo, uma das principais propriedades desejadas é a reducdo do
modulo de elasticidade para valores muito proximos ao modulo de elasticidade do tecido
0sseo, sem a diminuicdo das propriedades mecéanicas. Além disso, a fim de se evitar a
ocorréncia de reacdes alérgicas e uma serie de problemas ao paciente, deve-se priorizar a
utilizacdo de elementos de liga ndo tdxicos e ndo reativos na fabricacdo de ligas de titanio
destinadas a essa aplicacdo. Nesse contexto, a aplicacdo de Nb para a producéo de novas ligas
de titanio B tem sido extensivamente explorada, em contraponto ao Al e V presentes na liga
mais comum, a Ti-6Al-4V.

Na literatura encontram-se registros de ligas de Ti-Nb que possuem baixo médulo de
elasticidade, quando a concentracdo de niobio encontra-se na faixa de 10-20 % e 35-50 % em
peso (AFONSO, ALEIXO, RAMIREZ e CARAM, 2007). Alguns relatos sugerem ainda que
a adicdo de estanho em ligas Ti-Nb ajuda a estabilizar a fase ¢ suprimir a ocorréncia da fase
o, prejudicial as propriedades mecanicas, possibilitando assim obter ligas com valores mais
baixos de modulo de elasticidade e com boas propriedades mecanicas (HANADA,
MATSUMOTO e WATANABE, 2005; GRIZA et al, 2014).

Matsumoto e colaboradores investigaram o comportamento de uma liga de titanio de
composicdo Ti-35Nb-4Sn submetida a laminagdo a frio e subsequente tratamento térmico de
solubilizacdo e resfriamento rapido a zero graus, com a finalidade de obter um material que
exibisse, simultaneamente, baixo mddulo de elasticidade e alta resisténcia mecénica. Os
resultados mostraram que as amostras laminadas a frio e tratadas termicamente exibiram
um tamanho de grdo refinado devido a transformacdo da fase o’ para a fase B ¢ a
finamente dispersa. Foram obtidas ligas com modulo da ordem de 52 GPa e observaram
ainda, que a resisténcia mecanica da liga aumentou com o aumento da deformagédo por
trabalho a frio (MATSUMOTO, WATANABE e HANADA, 2007).

Num estudo feito por Hanada, Matsumoto e Watanabe, avaliou-se as propriedades
mecanicas de ligas do tipo B Ti—Nb-Sn laminadas a frio, em funcdo da adi¢do de nidbio e
estanho. Foi observado que a adi¢do de estanho em ligas Ti-Nb suprime a ocorréncia da fase

®, ¢ reduz o mddulo de elasticidade. Verificou-se ainda, que atraves de processos
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termomecanicos podem-se obter valores mais baixos de modulo de elasticidade, e melhores
propriedades mecanicas dessas ligas (HANADA, MATSUMOTO e WATANABE, 2005).

Griza et al. avaliaram a relagcdo entre a composi¢do, microestrutura e propriedades
mecanicas da liga Ti-35Nb-xSn (x = 0; 2,5; 5,0; 7,5). No estudo em questdo as ligas foram
obtidas por fusdo a arco voltaico e na sequéncia foram homogeneizadas a 1000 °C por 12 h e
resfriadas ao forno, depois disso as amostras foram solubilizadas a 800 °C por 15 min e
realizou-se témpera em agua. Apds os procedimentos téermicos aplicou-se posterior laminagéo
a 800 °C com reducéo de espessura de 40 % seguida de témpera em agua. A microestrutura
foi analisada por microscopia 6ética, difracdo de raio-X e microscopia eletronica de varredura.
Foram analisadas as propriedades de resisténcia a tracdo, ductilidade, dureza Vickers e o
modulo de elasticidade. A analise microestrutural mostrou a presenca das fases a, p e ® para
as ligas Ti-35Nb e Ti-35Nb-2,5Sn e verificou-se que para teores de Sn maiores ocorreu a
estabilizacao da fase § e supressdo da fase w. Especialmente para as ligas laminadas a quente
e resfriadas em &gua a microestrutura é constituida prioritariamente por grdos grosseiros da
fase B alongados na direcdo da laminacéo, para todas as composicdes. Na liga Ti-35Nb houve
ainda a formacédo das fases a’’ e o, e na liga Ti-35Nb-2,5Sn formacdo da fase a’’. Nas
demais, observa-se estabilizagdo da fase . Dessa forma, o estudo mostrou que a adigdo de Sn
inibe a formagdo de fases metaestaveis e atua como elemento estabilizador da fase B. Entre as
propriedades mecéanicas avaliadas, o limite de resisténcia a tracdo ndo apresentou mudancas
significativas em seu valor, 478 MPa — 566 MPa e desvio padrao de 22 e 21 para as ligas com
composicdo Ti-35Nb-7,5Sn e Ti-35Nb-2,5Sn, respectivamente. No entanto, as ligas Ti-35Nb
e Ti-35Nb-2,5Sn apresentaram maior ductilidade e também maior valor de dureza Vickers na
condicdo homogeneizada e resfriada ao forno. Em relacdo & medicdo do modulo de
elasticidade, a liga Ti-35Nb-2,5Sn laminada e resfriada em agua destaca-se por apresentar o
menor valor. Assim, o estudo indicou a liga Ti-35Nb-2,5Sn como sendo a que apresentou a
melhor relacdo entre modulo de elasticidade, resisténcia mecéanica, dureza e ductilidade
(GRIZA et al, 2014).

Hanada et al. (2014) estudaram um novo método de fabricacdo de préteses de quadril
que conduzisse a obtencdo de propriedades como baixo mddulo de elasticidade e alta
resisténcia. Uma protese de quadril de alto desempenho foi produzida a partir da liga 3 Ti-
33,6Nb-4Sn. O processo de fabricagcdo envolveu etapas de laminagdo e forjamento a frio,
forjamento em matriz fechada, usinagem e etapas de tratamento térmico. Foi investigada a
influéncia da aplicacdo de deformacdo severa e da temperatura de tratamento térmico na
fabricacdo da protese. Um lingote medindo 200 mm de diametro e pesando 60 kg foi

preparado em um forno de fusdo por inducgdo a vacuo. Posteriormente esse lingote foi forjado
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a quente na temperatura de 1100 °C até 42 mm de didmetro seguido de resfriamento em um
fluxo de &gua. A superficie foi removida até atingir o diametro de 34 mm, para garantir
eliminagdo da camada de oOxido superficial. Laminacdo a frio foi realizada até 20 mm de
didmetro acompanhada de forjamento até 10 mm. A combinacdo entre laminacdo e
forjamento foi empregada a fim de reduzir o médulo de elasticidade do material devido a
efetiva estabilizacio da fase o’’ induzida por tensdo. E importante destacar que a reducio do
didmetro de 34 mm para 10 mm corresponde a 91 % de reducdo da secdo. A partir desse
tarugo, foram cortados discos com espessura minima de 3 mm que foram submetidos a
tratamentos térmicos entre as temperaturas de 150 — 810 °C e investigacdo microestrutural. Os
processos de deformagdo a frio conduziram a uma texturizagdo da microestrutura,
predominantemente composta pela fase p <101> e por o’ <010>, que resultou em um
material com baixo mdédulo de elasticidade, de aproximadamente 40 GPa. Em relacdo a
resisténcia a tracdo e a resisténcia a fadiga, foram alcancados valores de 1270 MPa e 850
MPa, respectivamente, que sdo atingidos ap6s precipitacdo de finas particulas de o na
microestrutura apos o tratamento térmico a 400 °C por 5 h. O baixo modulo e alta resisténcia
dessa liga sdo explicadas por meio do desenvolvimento dominante de uma textura na
microestrutura composta pelas fases p e o’ induzida por deformagdo e uma fina precipitagdo
de o na microestrutura que atua eficientemente impedindo 0 movimento de discordancias
(HANADA et al, 2014).
Recentemente o sistema TiNbSn para diferentes adi¢cdes de Nb (35% e 42%) e Sn (0%
e 2,5%) foi estudado por Azevedo e colaboradores. O estudo investigou a relacdo entre
composicdo, deformacéo, tratamento termico, microestrutura e propriedades deste sistema. O
estudo mostra que a aplicacdo de deformacao levou a formagdo de uma microestrutura com
grdos primarios da fase g alongados na direcdo de laminacdo e contendo grande quantidade de
bandas de deformacéo e de fase o’’. O aumento do contetido de Nb promoveu aumento do
modulo de elasticidade e ganho na dureza e resisténcia mecanica. Dentre todas as amostras a
liga Ti42Nb na condicdo envelhecida a 400 °C por 48 h foi a que apresentou maior limite de
resisténcia a tracdo correspondente & 1031 MPa (AZEVEDO et al, 2017).
Quando se faz a comparagdo entre as propriedades mecanicas de ligas a base de Ti-
Nb-Sn trabalhadas a quente e trabalhadas a frio, é notavel o ganho de resisténcia mecanica
destas dltimas (MATSUMOTO, 2007; GRIZA et al.,, 2014; AZEVEDO et al, 2015;
AAZEVEDO et al, 2017). Dessa forma, os resultados dos estudos até aqui apresentados
indicam que ligas Ti-Nb-Sn laminadas a frio sdo promissoras, uma vez que indicam uma
elevada relacdo da resisténcia pelo modulo. Porém, a definicdo de rotas de producdo que
mantenham boa ductilidade da liga € um desafio. Entdo, estudos sobre essas ligas devem ser
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incentivados para expandir sua aplicacdo a usos nobres como para a industria aeroespacial,
aeronautica, automotiva, biomédica, naval e quimica. Outra propriedade muito importante
para a presente proposta € que as ligas Ti-Nb-Sn podem apresentar uma grande ductilidade, o
que pode ser muito atraente para o processamento mecanico por deformacéo a frio.

E possivel evidenciar que em ligas de titanio do tipo B, o tratamento termomecanico é
fundamental para a determinacdo das transformacdes de fases e das propriedades finais, cujo
efeito é funcdo dos fatores tempo, temperatura de tratamento, condi¢es de deformacéo, taxa
de resfriamento e composicdo quimica. Numa condi¢do fora do equilibrio termodinamico
algumas fases metaestaveis podem precipitar nas ligas de titinio 3 metaestaveis. Dentre elas a
fase B’, a fase ® € as fases martensiticas o’ e a’’, sendo que a formacdo desta também pode
ser induzida por deformacéo (REN et al, 2018).

Mais recentemente, o estudo de ligas de titanio tipo B tem ganhado destaque devido a
ampla variedade de propriedades que estas podem apresentar. O ganho de resisténcia
mecanica, por exemplo, pode ser alcan¢ado com a precipitacao de fases como o, na matriz 3,
ou ainda, altera¢Bes significativas no modulo de elasticidade podem ser atingidas com a
adicdo de pequenas quantidades de elementos de liga associada a imposicao de trabalho
mecanico. No atual panorama de desenvolvimento de novas ligas de titanio do tipo P, o nidbio
e 0 estanho s&o dois elementos de liga que tem ganhado destaque. O primeiro por ser
considerado um forte estabilizador da fase e o segundo por ser capaz de inibir a formacéo da
fase @ que ¢ indesejavel nas ligas de titdnio uma vez que promove a fragilizagdo do material
(GRIZA, 2014).

Ainda assim é importante ressaltar a necessidade de sempre estar pesquisando sobre a
influéncia dos diversos elementos de liga que sdo fundamentais na definicdo das
caracteristicas e propriedades de uma liga, bem como da rota de processamento do material.

Existem diferentes técnicas de caracterizacdo de materiais que sdo aplicadas para
elucidar como ocorrem as transformac@es na estrutura do material a cada rota de trabalho
mecanico e/ou aplicacdo de tratamento térmico. Dentre as mais comuns aplicadas no campo
da metalurgia destacam-se a andlise por microscopia Otica e a difragdo de raios X
(CREMASCO et al, 2011; CREMASCO et al, 2013; PANIGRAHI et al, 2015; AZEVEDO et
al, 2015). Estas técnicas sdo utilizadas como meio de investigacdo para indicar o surgimento
ou supressao de fases responsaveis por mudancas de propriedades em ligas metéalicas.

Com a microscopia ética é possivel avaliar aspectos morfoldgicos das fases presentes,
como tamanho de grdo, forma e distribuicdo, e, além disso, pode-se perceber presenca de

particulas de segunda fase, bandas de deformacdo, etc. e a difracdo de raios X, que é baseada
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na Lei de Bragg, determina a posi¢do de planos atdmicos e indica quais fases estdo presentes
na liga para cada condigéo avaliada.

Os processos de fabricagcdo dos materiais séo capazes de induzir transformacdes de
fases que determinam suas caracteristicas e propriedades. As propriedades mecanicas
apresentadas por uma liga metalica sdo fatores determinantes na definicdo de seu campo de
aplicacdo. O estudo delas € responsavel por avaliar a resposta do material a0 emprego de
solicitagbes provenientes de diferentes tipos de esforgos mecénicos com caracteristicas
conhecidas e que possuem como objetivo simular o ambiente ao qual o material estara
exposto durante sua utilizacdo. Sao varios os tipos de ensaios realizados a fim de determinar o
comportamento de um novo material e dentre 0s mais comuns estdo 0s ensaios estaticos de
tracdo, dobramento/flexdo e ensaios ciclicos de fadiga. Ao se analisar um material metalico
por meio deste conjunto de ensaios extrai-se um grupo de informacdes primordiais e de
grande importancia para indicar o campo de aplicacdo ao qual a liga metalica podera ser
aplicada. Além disso, tais ensaios sdo importantes para reavaliacdo do material a cada vez que
este é submetido a uma nova rota de processamento térmico e/ou mecanico.

Dentro da classe dos materiais metalicos as ligas de titdnio tem se mostrado
promissoras para diversas aplicacBes devido ao vasto conjunto de propriedades que
apresentam. Tais propriedades podem ser controladas por meio de processamento mecanico e
aplicacdo de tratamentos térmicos sendo possivel conseguir significativos aumentos de
resisténcia mantendo boa ductilidade por meio da precipitacdo de fases metaestaveis, por
exemplo (JIA, ZENG e YU, 2014 ; HE, LI, CHENG, e WANG, 2017; REN et al, 2018).
Destaca-se ainda que existem outras propriedades que as ligas de titanio sdo capazes de
oferecer, uma vez que varios elementos podem ser combinados ao titanio puro para formar
novas ligas e que as propriedades destas sdo dependentes de quais sdo 0s elementos que as
constituem e de seu historico de processamento.

A partir destes estudos destaca-se aqui a importancia em se fazer avaliacdo das
diversas propriedades mecéanicas apresentadas pelas ligas de titanio a fim de levantar dados

necessarios a definicdo de onde cada liga sera aplicada.
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3 OBJETIVOS

3.1.Geral

Avaliar a relagédo entre deformacao a frio, microestrutura e propriedades mecénicas da
liga Ti35Nb2,5Sn, ap6s emprego de diferentes rotas de processamento termomecanico

(deformacao e tratamento térmico).

3.2.Especificos

v’ Caracterizar a liga Ti35Nb2,5Sn e as transformacdes de fases por microscopia 6tica,
difracdo de raios-X e analise elementar;

v' Compreender como se relacionam os parametros: deformacéo, tratamentos térmicos
de solubilizacdo, témpera e envelhecimento, microestrutura e propriedades mecanicas,
para a liga Ti35Nb2,55n;

v" Avaliar as propriedades mecanicas por meio de ensaios de dureza Vickers, tracdo,
medicdo do modulo de elasticidade, dobramento, flexdo e fadiga, para condicdes
escolhidas;

v Analisar os mecanismos de fratura em corpos de prova ensaiados por tracao, flexao e

fadiga, apos emprego de diferentes etapas de processamento termomecanico.
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4 MATERIAIS E METODOS

Com o intuito de atender aos objetivos apresentados na secdo anterior, utilizou-se um
conjunto de métodos e técnicas para producgdo, caracterizagdo, processamento e realizagédo de

ensaios mecanicos.
4.1.0btencéo da liga

O primeiro passo consistiu na producédo da liga Ti35Nb2,5Sn, obtida por fuséo a arco
voltaico em lingotes de 280 g utilizando-se um forno da Analdgica Instrumentacdo e
Controle, modelo AN9270 com eletrodo ndo consumivel de tungsténio, sob atmosfera de
argbnio e cadinho de cobre refrigerado a 4gua, sendo usados 0s seguintes materiais de partida
para sua producao:

e Titanio grau 1 com 99,5 % de pureza, doado pela MDT Implantes Ortopédicos;

e Niobio com 99,7 % de pureza, doado pela CBMM (Companhia Brasileira de
Metalurgia e Mineracao);

e Estanho com 99,99 % de pureza, aquisi¢cdo em formato de granulos, fabricado

pela Sigma Aldrich.

Esses materiais foram pesados em suas devidas propor¢des e colocados no cadinho
dentro da cdmara onde se realizou a fusdo a arco voltaico sob controle da atmosfera. Apés a
fuséo e consequente obtengdo dos lingotes, o tratamento de homogeneizag¢do a 1000°C por 4 h
foi empregado a cada um com a finalidade de realizar o ajuste da composicdo da liga
suprimindo a segregacdo de elementos que a compde e de eliminar as tensdes existentes na
estrutura bruta de fusdo. Em seguida, passes de laminacéo a quente, em que os lingotes foram
previamente aquecidos a uma temperatura de 850°C, foram aplicados com o intuito de
uniformizar a espessura em aproximadamente 10 mm. Essa dimensdo pdde ser obtida apds
cada lingote passar por 4 etapas de reducdo, nas quais as aberturas entre os cilindros do
laminador foram calibradas de maneira a produzir as seguintes espessuras nos lingotes: 1°
passe = 15 mm; 2° passe = 13 mm; 3° passe = 11 mm e 4° passe = 10 mm. A cada passe 0
lingote era resfriado em &gua a temperatura ambiente e conduzido a um processo de
jateamento com areia para remoc¢do de o0xidos e obtencdo de uma superficie brilhante. No

Gltimo passe o material foi submetido a témpera em agua com gelo.
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4.2 Etapas de realizacéo do estudo

A partir desse ponto os procedimentos para 0 desenvolvimento deste trabalho foram

Figura 4.1.
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Figura 4.1 - Fluxograma apresentando de forma resumida as etapas desenvolvidas ao longo do trabalho.
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As etapas definidas no fluxograma apresentado consistem em:

18- Estudar a capacidade de deformacdo da liga Ti35Nb2,5Sn, as variacOes
microestruturais e de resisténcia a dureza, ap6s o emprego de deformacdo por

compressdo e de tratamento térmico de solubilizacdo e témpera;

2%- Aplicar laminacéo a frio de maneira a se atingir niveis de reducédo equivalentes a
70%, 80% e 90% e na sequéncia, estudar o comportamento da microestrutura e de
resisténcia a dureza em funcdo do emprego de tratamentos térmicos de solubilizagéo,

témpera e envelhecimento.

3%- Avaliar as propriedades mecanicas, para condi¢cdes escolhidas em funcao dos
resultados obtidos em etapas anteriores deste estudo por meio dos ensaios de tracao,
dobramento, flex&o e fadiga e da analise de superficies de fratura.

Destaca-se no presente momento que os niveis de deformacdo empregados equivalem
a deformacdo verdadeira. Os valores correspondentes as deformacdo de engenharia para a
laminacgéo a frio sdo calculados a partir da razdo entre a variacdo de espessura e a espessura
inicial de 10 mm, que é a espessura definida como padrdo obtida pela laminagdo a quente.
Assim, os valores de deformacao de engenharia correspondentes sdo 50 %, 55 % e 60 %, uma
vez que a espessura das chapas de 10 mm foram reduzidas as espessuras equivalentes a 5 mm,

4.5 mme 4 mm.
Primeira Etapa: efeitos da aplicacéo de deformacdo a frio por compressao

A primeira etapa consiste em avaliar a capacidade de deformacdo a frio da liga
Ti35Nb2,5Sn, apds laminacao a quente atingindo 40% de deformac&o. A partir de um lingote
laminado a este nivel de reducdo, retirou-se 12 corpos de prova que foram utilizados para
realizacdo de testes preliminares. Em resumo, os passos para realizagcdo destes ensaios
consistem em:

e Compressao da liga Ti35Nb2,5Sn a niveis de deformacdo equivalentes a 40%,
70%, 80% e 90% (trés amostras a cada nivel de deformacéo);

e Corte a0 meio das amostras apds deformacéo por compressao;

e Aplicacdo de tratamento de solubilizacdo e témpera em uma das metades de
cada amostra;

e Analise microestrutural por metalografia e por difracdo de raios X;

e Realizacao de ensaio de microdureza Vickers.
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A Figura 4.2 apresenta um dos corpos de prova utilizados para execucdo da
deformacédo a frio por compressdo. A deformacdo foi realizada com o auxilio da méquina
Instron modelo 3385H com célula de carga de 250 KN. A compressdo em cada amostra foi

executada por controle de deslocamento do travessdo a uma velocidade de 1 mm/min.

Figura 4.2 - Modelo de corpo de prova utilizado para realizacéo de deformacéo a frio por meio de compresséo.

A posicdo final do travessdo da maquina Instron foi estimada de forma teérica a partir
de um conjunto de equacbes (DIETER, 1981). Inicialmente é considerado que para corpos de
prova cilindricos a deformacéo verdadeira pode ser calculada por meio da Equacédo 4.1, onde

Af e Ai sdo as areas inicial e final (A=nr?).
e=In (%) (Equacéo 4.1)

Entdo, a partir das Equacdes 4.2 e 4.3, referente a conservagdo do volume (em que Vi e
Vf sdo os volumes inicial e final e, Li e Lf sdo os comprimentos/altura inicial e final, para cada
corpo de prova), determina-se o Lf de acordo com a Equacéo 4.4, e assim estima-se a posi¢ao

final do travessdo da maquina Instron por meio de seu deslocamento.
Vi=V; (Equagéo 4.2)

LixA; = Lf x Af (Equacéo 4.3)

_ Lix4;

L
f Af

(Equacéo 4.4)

Os niveis de deformacéo verdadeira estimados foram equivalentes a 40%, 70%, 80% e
90%, e para cada nivel realizou-se compressdo em 3 corpos de prova. Nomeou-se cada
condigdo de deformacdo como D40, D70, D80 e D90 (D corresponde a condicdo deformada e
0s numeros correspondem a porcentagem de deformacdo). Ressalta-se que devido ao tamanho

dos corpos de prova utilizados e como ndo ha um controle extremamente preciso do
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deslocamento do travessdo, podem ocorrer pequenas variacdes nos niveis de deformacao
estimados.

Realizada a deformacgéo por compressdo, cada amostra foi dividida em duas partes de
modo que o corte foi realizado na direcdo paralela ao eixo de aplicacdo do carregamento
durante a compressdo do corpo de prova. Cuidados foram tomados, na execucdo do corte,
para que ndo ocorresse deformacdo ou aquecimento que resultasse em transformacéo de fases
e viesse a interferir em resultados do estudo. Cada condicdo de deformacdo possui nesse
momento um numero de 6 corpos de prova que foram separados em dois grupos e assim,
metade das amostras foram emcaminhadas a um tratamento de solubilizacdo e témpera,
realizado apds a deformacdo por compressdo, gerando quatro novos grupos DT40, DT70,
DT80 e DT90 (DT corresponde a condi¢cdo deformada, solubilizada e temperada e os nimeros
correspondem aos niveis de deformacéo).

O tratamento térmico de solubilizacédo e témpera realizado em cada peca consistiu em
aquecer a amostra a uma temperatura equivalente a 900 °C durante o periodo de 15 minutos,
seguido de resfriamento brusco em &gua com gelo. Esse tratamento objetivou formar a maior
quantidade possivel de pontos de nucleacdo de novos graos a partir do campo da fase . Dessa
forma, pretende-se obter graos refinados da fase p com presenga de finos precipitados de fases
metaestaveis dispersos aleatoriamente.

O equipamento utilizado para os tratamentos térmicos foi um forno modelo INTI FL-
1300 com controlador FES0RPN. Os tratamentos foram realizados sem controle da atmosfera,
ou seja, ao ar.

Na sequéncia, cada uma das condigdes citadas foi caracterizada por meio das técnicas
de microscopia Otica e difracdo de raios X. Testes de dureza Vickers também foram
realizados para avaliacdo preliminar sobre a resisténcia da liga. As metodologias para
realizacdo da caracterizacdo microestrutural, por microscopia 6tica e difracdo de raios X, e do

teste de dureza Vickers estdo descritas nos itens 4.1, 4.2 e 4.3.

Segunda Etapa: efeitos da aplicacdo de deformacéo por laminacao a frio

Uma vez identificada a capacidade de deformacdo por compressdo da liga
Ti35Nb2,5Sn, decidiu-se empregar o processo de laminacédo a frio a niveis de reducdo de 70
%, 80 % e 90 %. As chapas inicialmente uniformizadas por laminacdo a quente com
aproximadamente 10 mm de espessura foram previamente encaminhadas ao processo de
aplainamento onde se utilizou uma ferramenta de corte para que irregularidades nas bordas

laterais dos lingotes fossem eliminadas. Em seguida, aplicaram-se passes de laminacdo até
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que fossem atingidas as reducdes finais desejadas para cada amostra. Ressalta-se que a cada
passe de laminacdo a frio, a amostra foi resfriada em agua devido ao aquecimento produzido
pela deformacdo e atrito gerados durante o processo.

A partir das chapas laminadas a frio, cuidados foram tomados na execucdo do corte
para que nao ocorresse deformagdo ou aquecimento que resultasse em transformacfes de
fases e viesse a afetar resultados do estudo. Na sequéncia, amostras foram separadas em
grupos e nomeadas em funcdo de seu nivel de deformacdo, em que A, B e C correspondem
aos niveis de reducdo equivalentes a 70 %, 80 % e 90 %, respectivamente.

Tratamentos térmicos de solubilizacdo, témpera e envelhecimento em amostras nas
condigdes de laminacdo ja citadas anteriormente foram realizados com intuito de investigar
variagfes microestruturais e de resisténcia a dureza e ampliar os dados de base para subsidiar
novas etapas do desenvolvimento deste trabalho. A partir das chapas laminadas a frio
realizou-se o tratamento de solubilizacdo seguido de témpera e envelhecimento e também o
tratamento de envelhecimento apds laminagéo.

Para realizar a solubilizacdo foi utilizada a temperatura de 900 °C durante 15 min e a
témpera foi aplicada em agua com gelo. Os parametros para realizacdo do processo de
envelhecimento foram obtidos com base em levantamento bibliografico realizado por meio de
artigos cientificos (MANTANI & TAJIMA, 2006; LOPES et al, 2011; CREMASCO et al,
2011; CARDOSO et al, 2014, DU et al, 2014) que indicam as temperaturas nas quais ocorrem
as transformagOes de fases o’, a’’, B’ e . A temperatura escolhida para realizagdo do
envelhecimento foi de 350 °C. As propriedades mecanicas de ligas de titanio, p e a mais f,
sd80 muito sensiveis a temperatura de envelhecimento, uma diferenca de 40 °C diminuiu em
103 MPa a tensdo de escoamento da liga de titanio f Ti-3,5AI-5Mo0-6V-3Cr-2Sn-0,5Fe (DU
et al, 2014).

Os tempos de envelhecimento foram definidos em 2 h, 6 h, 24 h, 44 h, 72 h e 96 h,
aplicados tanto apds laminacéo a frio quanto apos solubilizacdo e témpera. Destaca-se que 0
estudo foi desenvolvido utilizando sempre trés amostras para cada condi¢do de laminagéo e
tratamento térmico.

As amostras solubilizadas, temperadas e envelhecidas foram identificadas com a

seguinte denominacao:
XSEZ-Yh

(Por exemplo: BSE1 - 24 h)
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onde X = A, B ou C, e correspondem aos niveis de deformacdo conforme indicado
anteriormente; S indica que a amostra é solubilizada e temperada; E indica que a amostra €
envelhecida; Z indica o numero da amostra (1, 2 ou 3); e 0 Y equivale ao tempo gasto no
processo de envelhecimento, em horas. Assim, a amostra indicada no exemplo foi laminada a
80 % de deformacéo, solubilizada, temperada e envelhecida por um tempo de 24 h e equivale
a amostra de namero 1, desta condicéo.

O grupo de amostras envelhecidas logo apds laminacgdo a frio foi identificado com a

seguinte denominacao:
XEZ-Yh
(Por exemplo: BE2 - 24 h)

onde X = A, B ou C, e corresponde aos niveis de deformacéo; E indica que a amostra é
envelhecida; Z indica o nimero da amostra (1, 2 ou 3); e 0 Y equivale ao tempo gasto no
processo de envelhecimento em horas. Assim, a amostra indicada no exemplo foi laminada a
80 % de deformacéo, envelhecida por um tempo de 24 h e equivale a amostra de nimero 2
respectiva a esta condicao.

Uma vez que os tratamentos térmicos de homogeneizacdo, solubilizacdo e
envelhecimento foram realizados sob atmosfera ambiente, optou-se pela realizacdo de uma
técnica de andlise quimica (Analise Elementar — CHNS-O) que é utilizada para determinacéo
do teor de elementos como C (carbono), H (hidrogénio), N (nitrogénio), S(enxofre) e
O(oxigénio) que podem ser encontrados presentes no interior da liga Ti35Nb2,5Sn. Os
detalhes sobre a execucao desta analise estdo descritos no item 4.6.

Investigacbes sobre a evolugdo da microestrutura e da resisténcia a dureza para
diferentes situacbes de laminacédo a frio, tratamento térmico de solublizacdo e témpera e de
envelhecimento também foram realizadas com auxilio das técnicas de microscopia Otica,
difracdo de raios X e testes de dureza Vickers. Coforme ja mencionado, detalhes de tais

analises e teste sdo apresentados em 4.3, 4.4 e 4.5.
Terceira Etapa: andlise de propriedades mecanicas para condic¢des escolhidas

A partir dos resultados obtidos nas etapas anteriores decidiu-se trabalhar nesta etapa
com duas condicGes de laminagéo a frio (70 % e 90 %) e apenas um tempo de envelhecimento
(24 h). A laminacdo a frio em 80 % foi desconsiderada por apresentar caracteristicas

intermediarias dentre os niveis de reducdo avaliados. Ja o envelhecimento por 24 h foi
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escolhido por se tratar do tempo que resultou em um significativo aumento de dureza com
relativo baixo gasto energético, uma vez que promoveu ganho de dureza proximo aos valores
obtidos para as amostras envelhecidas em tempos superiores (44 h, 72 h e 96 h) e por ainda
ndo se ter atingido um pico maximo de dureza que pode resultar em fragilizacéo da liga.

Além dessas variaveis, passou-se a considerar as direcdes longitudinal e transversal a
laminagcdo como duas novas, com intuito de avaliar o fendmeno de anisotropia nas
propriedades da liga Ti35Nb2,5Sn laminada a frio. Assim, tais direcdes foram determinadas
previamente a usinagem dos corpos de provas, de modo que 0s ensaios mecanicos de tracdo e
medicdo do médulo de elasticidade, cuja metodologia sera explicada nos subitens 4.5 e 4.6, ,

séo realizados para as seguintes condigoes:

- Laminacéo a frio em 70 % na direcao longitudinal;
- Laminacéo a frio em 70 % na direcéo transversal;
- Laminacéo a frio em 90 % na direcdo longitudinal;
- Laminacéo a frio em 90 % na direcdo transversal.

Criaram-se, dessa forma, as condicOes indicadas pelas siglas: AL, AT, ALE, ATE,
CL, CT, CLE e CTE, nas quais A e C referem-se aos niveis de deformacdo de 70 % e 90 %,
respectivamente, L e T sdo as direcBes longitudinal e transversal e E indica que a amostra
passou pelo processo de envelhecimento a 350 °C por 24 h.

Para realizacdo dos ensaios de dobramento, flex&o e fadiga (apoios em trés pontos), 0s
corpos de prova foram usinados considerando os niveis de deformacéo de 70 % e 90 % e a
direcdo longitudinal de laminacdo. Na sequéncia estdo descritas as especificacdes dos
equipamentos e 0s métodos utilizados para realizacdo dos diferentes ensaios de caracterizacdo

€ ensaios mecanicos.
4.3.Microscopia Otica

Para realizar a analise microestrutural por metalografia, as amostras foram embutidas
a quente em resina termofixa baquelite, lixadas e polidas cuidadosamente com alumina nas
granulometrias de 0,5 um e 0,3 um, até se obter uma superficie espelhada. A microestrutura
foi revelada por meio da aplicacao de ataque quimico utilizando o reagente Kroll, consistindo
em duas solucdes de diferentes composi¢des: uma solu¢do composta por 6 ml de HNOs, 3 ml
de HF e 91 ml de agua destilada e a outra mais concentrada com as quantidades de 12 ml, 6

ml e 82 ml daqueles mesmos componentes, respectivamente. Sobretudo para as amostras
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envelhecidas houve grande dificuldade na revelagdo da microestrutura. A maneira encontrada
para superar esta dificuldade consistiu em atacar e polir cada amostra repetidas vezes até que
fosse possivel revelar a microestrutura. Apds ataque quimico, a microestrutura da amostra foi

analisada e fotografada num microscopio 6tico modelo Carl ZEISS Axio SCOPE A.1.
4.4.Difracédo de raios X

Para executar a analise por difragdo de raios X utilizou-se um difratdbmetro Shimadzu
modelo XRD-6000 disponivel no Laboratorio de Caracterizacdo de Materiais | do
Departamento de Ciéncia e Engenharia de Materiais/UFS. O teste foi conduzido empregando-
se uma tensao de 40 kV, corrente de 30 mA e intervalo angular de varredura entre 30° < 20 <
90°, com alvo de Cu-Ka (A= 1,54 A) e incidéncia de 1,2°/min. Executou-se a difracéo de raios
X com a finalidade de detectar o surgimento ou supressao de fases em meio a variacdo dos
tratamentos mecanicos e/ou térmicos empregados em cada etapa descrita nesta metodologia.
Para realizar a interpretacdo/identificacdo das fases presentes e atribuicdo da orientacdo de
planos cristalograficos foram usados dados cristalograficos de fichas disponiveis em padrdes
do JCPDS (Joint Committee for Power Diffraction Standards), fichas cristalograficas 44-
1288, 44-1294 e 51-0631 e no padrdo para a fase o’ disponivel no titulo Materials Properties
Handbook — Titanium Alloys. O acesso aos padrdes cristalograficos pode ser realizado no

anexo a este trabalho.
4.5.Ensaio de dureza Vickers

Testes de dureza Vickers foram realizados em todas as condigdes geradas a partir dos
processos indicados nas Primeira e Segunda Etapas desta metodologia. Para possibilitar a
realizacéo de tais ensaios as amostras foram embutidas em resina termofixa baquelite, lixadas
com lixas d’agua de SiC com granulometria de 120 a 1200 e polidas com solucgdo de alumina
de 0,5 um previamente ao ensaio de microdureza. Um minimo de 12 indentacdes foram
realizadas em cada amostra em diferentes diregdes (horizontal, vertical e/ou diagonal),
respeitando as determinacgdes contidas na ASTM E384-11 (ASTM, 2011). O valor médio
referente ao conjunto de indentacdes realizados nas trés amostras de cada condicdo foi
utilizado como valor de dureza Vickers para determinada condicao. O teste de dureza Vickers
foi conduzido em um microdurémetro Future Tech, com carregamento de 19,62 N e tempo de

impresséo de 15 s.
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4.6.Analise elementar

A anélise elementar da liga Ti35Nb2,5Sn foi feita em um equipamento Leco CHN628
e os resultados foram obtidos com auxilio do Software CHN628 versdo 1.30. Para realizacao
da analise o equipamento foi operado com Hélio (99,995%) e Oxigénio (99,99%) a uma
temperatura de 950°C. Apds a combustdo, a temperatura usada foi de 850°C. Outros
parametros foram ajustados para melhorar a sensibilidade da técnica. O equipamento foi
calibrado com um padrdo de EDTA (41,0% C, 5,5% H e 9,5% N) usando massas variando
entre 10 — 200 mg. O ensaio foi executado no Condominio de Laborat6rios de Quimica
Multiusuarios (CLQM) do Departamento de Quimica/UFS. O teor de oxigénio ndo foi
avaliado por esta técnica devido a problemas no equipamento. Entretanto, em estudo anterior
realizado por discente de doutorado do grupo de pesquisa em que o tratamento térmico de
solubilizacdo foi conduzido ao ar, o teor de oxigénio nas cinco condigdes dentre as quatro
composicdes de ligas estudadas esta entre 0,13 — 0,21 % (SA, 2013), dentro do limite

desejado.
4.7.Ensaio de tracado

Conforme indicado no item 4.2 na terceira etapa, este ensaio foi realizado para
condigcBes especificas de processamento mecanico e tempo de tratamento térmico de
envelhecimento & 350 °C da liga Ti35Nb2,5Sn. Em relacdo a deformacdo a frio foram
escolhidos os niveis de reducdo de 70 % e 90 % (condicGes A e B), sendo retirados corpos de
prova nas direcdes longitudinal e transversal & laminacdo. Dentre os diferentes tempos de
envelhecimento, escolheu-se o tempo de 24 h e entdo um grupo de amostras foram

envelhecidos antes de serem encaminhados para realizacdo do ensaio de tracao.

O ensaio de tragdo foi realizado numa maquina Instron modelo 3385H com célula de
carga de 250 kN. O carregamento em tragdo foi aplicado por controle de deslocamento do
travessdo no qual a velocidade foi de 1 mm/min. Os parametros para realizacdo do ensaio sdo
baseados na norma ASTM E8/E8M. As dimensbes dos corpos de prova sdo apresentadas na
Figura 4.3, onde as cotas indicadas no desenho estdo em milimetros. Com o ensaio de tragédo
tem-se por finalidade determinar propriedades mecénicas como limite de escoamento, limite

de resisténcia a tragdo, alongamento e reducdo de area.
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Figura 4.3 - Desenho esquematico contendo as dimensdes em milimetros do corpo de prova usado no ensaio de

tracdo e para medir o mddulo de elasticidade.

4.8.Determinacd@o de mddulo de elasticidade (E)

O modulo de elasticidade foi medido a partir de corpos de prova preparados para o
ensaio de tracdo. Durante a medicdo do modulo de elasticidade uma carga axial em tracdo
com tensdo equivalente a 100 MPa foi empregada. A determinacao desse valor ocorreu a fim
de garantir que o carregamento se mantivesse dentro do regime de deformacéo elastica da liga
Ti35Nb2,5Sn. As medic¢des foram efetuadas em trés corpos de prova para cada condigéo e a
cada amostra a aplicacdo do carregamento foi repetida cinco vezes.

A deformacdo em regime elastico foi medida por meio de um strain gauge
(extensbmetro de resisténcia elétrica) de 0,2 mm, da marca KYOWA tipo KFG-1-120-C1-11.
Para medicdo do modulo de elasticidade o strain gauge é colado ao corpo de prova na regido
de trabalho (regido com é&rea de secdo transversal reduzida na qual ira ocorrer a fratura do
corpo de prova solicitado em tracdo) e orientado a dire¢do do carregamento axial, conforme
pode ser observado na Figura 4.4 (a). Previamente a colagem do strain gauge, a secdo util do
corpo de prova foi lixada com lixas de SiC (carboneto de silicio) até a granulometria
equivalente a 600 mesh. Destaca-se que a colagem foi feita de modo a garantir que o strain

gauge recebesse a mesma deformacédo imposta ao corpo de prova.

Figura 4.4 - (a) Corpo de prova com o strain gauge colado na dire¢do de aplicacdo do carregamento para
realizagdo de medicdo do médulo de elasticidade. (b) Corpo de prova preso a garra da maquina de ensaio

universal com o strain gauge colado na direcéo de aplicagdo do carregamento.
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O carregamento em tracdo foi empregado por controle de forca utilizando a maquina
Instron modelo 3385H e a deformacdo foi medida com auxilio de um aquisitor de dados
LINX - modelo ADS 2000, ao qual o strain gauge foi conectado. Os parametros para
aquisicdo dos dados foram % de ponte, 120 Q com trés fios. O objetivo de usar uma ponte de
trés fios € evitar a influéncia da temperatura como mais uma variavel a ser controlada. Na
Figura 4.4 (b) pode-se visualizar um corpo de prova preso a garra da maquina de ensaio
universal e pronto para medigdo do mddulo de elasticidade.

4.9.Ensaio de dobramento e de flexao

Ensaios de dobramento foram realizados para niveis de reducdo por laminagdo a frio
de 70 % e 90 % na direcdo longitudinal (FAL e FCL) e de flexdo para tais condigdes apos
tratamento térmico de envelhecimento (FALE e FCLE). Os testes foram conduzidos apoiando
0 corpo de prova num dispositivo de flexdo em trés pontos, Figura 4.5 (a), de modo que 0s
dois apoios inferiores estdo distanciados entre si por uma distancia L e a aplicagdo do

carregamento é feita no centro do corpo de prova, ou seja, a uma distancia L/2.

Figura 4.5 - (a) Dispositivo de flexdo trés pontos. (b) Maquina servo-hidraulica MTS Bionix modelo 3070.02.

A aplicacdo da carga se deu por controle de deslocamento a uma velocidade
correspondente a 1 mm/min. Os corpos de prova usados no ensaio possuem perfil prismatico
com dimensdes de 40 mm x 4 mm x 3 mm e a distancia L foi equivalente a 30 mm. Para o
ensaio de dobramento o deslocamento total (flecha) foi limitado em 6 mm e para o ensaio de
flexdo o deslocamento foi conduzido até a ocorréncia da ruptura da amostra. Os testes foram
realizados em uma maquina servo-hidraulica MTS Bionix modelo 3070.02 com ceélula de
carga de 15 kN, Figura 4.5 (b).

O procedimento adaptado para realizacdo deste ensaio tomou como base a norma
ASTM EB855-13. A tensdo méxima na flex&o foi calculada a partir da Equacéo 4.5, em que Q
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corresponde a carga aplicada, L € a distancia entre os apoios (fixada em 30 mm), b é a largura
(equivalente a 4 mm) e h corresponde a espessura/altura do corpo de prova (equivalente a 3

mm).

3QL ~
O =3 thz Equacéo (4.5)

A partir dos resultados do ensaio de dobramento e flexdo realizou-se o célculo do
modulo de elasticidade na flexdo (Ef) por meio da Equacdo 4.6, onde y assume valores de
deflexdo (flecha) dentro da regido de deformacéo elastica e Q equivale a carga correspondente
ao valor de deflexdo escolhido para o calculo.

_ QL3 o
Ef = O,ZSW Equacéo (4.6)

Para determinacdo do modulo de elasticidade na flexdo, a cada amostra foram
escolhidos trés pontos (Q, y) dentro da zona de deformacédo elastica e fez-se o célculo da
média. Este procedimento foi feito em triplicata uma vez que a cada condicao foram testados

trés corpos de prova.
4.10. Ensaio de Fadiga

No mesmo equipamento utilizado para o ensaio de flexdo foi realizado o ensaio de
fadiga com o objetivo de obter curvas de Wholer (curva S-N) na flex&o. Para execugdo dos
testes fez-se necessario diminuir a distancia entre os apoios L de 30 mm para 20 mm a fim de
melhorar a rigidez do sistema, as condi¢cfes de execucdo do ensaio e também de aquisicéo de
dados. O carregamento ciclico foi conduzido por controle de forca com razdo de
carregamento R = 0,1, ou seja, 0 carregamento minimo da curva senoidal é igual a 10% da
carga maxima aplicada, e a frequéncia do ensaio foi de 30 Hz.

A definicdo dos parametros do ensaio foi baseada em critérios estabelecidos pelas
normas ASTM E466-15, ASTM E855-13 e por analogia ao estudo desenvolvido por Mussot-
Hoinard e colaboradores, (2017) no qual foram realizados testes de fadiga em flex&o trés
pontos na liga Ti-26Nb para diferentes tratamentos termomecanicos.

O ensaio de fadiga foi realizado para quatro condicdes distintas, WAL, WALE, WCL
e WCLE, cujas siglas se referem ao ensaio de fadiga (W) nas condi¢des deformada a 70 % e
90 % (A e C, respectivamente), sendo o corpo de prova usinado na direcdo longitudinal a
laminagdo e envelhecido durante o periodo de 24 h.
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4.11. Analise de superficie de fratura por microscopia eletronica de varredura

As superficies de fratura de corpos de prova provenientes do ensaio de tracdo, flexdo e
fadiga foram observadas por meio da técnica de microscopia eletronica de varredura (MEV) a
fim de identificar quais os principais mecanismos que estdo envolvidos com a fratura. As
imagens por MEV foram obtidas em um equipamento Jeol JCM-5700 Carry Scope presente
no Laboratorio de Caracterizacdo de Materiais Il do Departamento de Ciéncia e Engenharia
de Materiais/UFS.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1.Preparacéo da liga Ti35Nb2,5Sn

A produgdo da liga Ti35Nb2,5Sn por fusdo a arco voltaico resultou na fabricagéo de
lingotes pesando 280 g, conseguidos por meio da unido de dois lingotes de 140 g realizada
dentro da camara de fusdo do forno a arco voltaico. Durante a produgdo da liga, devido a
grande diferenca entre os pontos de fusdo dos elementos que compdem a liga Ti35Nb2,5Sn,
cuidados foram tomados para evitar vaporizacdo do elemento Sn que possui ponto de fuséo
muito abaixo dos respectivos pontos de fuséo dos elementos Ti e Nb. Ao alimentar o cadinho
do forno de fusdo a arco voltaico, os granulos do elemento Sn foram empacotados sob
pedacos de Ti e Nb de modo que ndo recebessem a acdo direta do calor gerado pelo arco
voltaico para evitar a vaporizagdo durante a operacdo de producédo da liga por fusdo. Dessa
forma, o Sn foi fundido, e misturado para formar a liga, por transferéncia de calor a partir de
regides proximas e com temperaturas mais amenas que as geradas pela acdo direta do arco
voltaico.

Apesar dos cuidados no manuseio durante a producdo da liga, os lingotes
apresentaram irregularidades superficiais e de forma, conforme pode ser visualizado na Figura
5.1. Tais irregularidades s&o eliminadas na etapa em que é realizada a laminag&o a 850 °C que

uniformizou cada lingote a uma espessura de aproximadamente 10 mm.

100 mm

Figura 5.1 - Lingote de 140 g da liga Ti35Nb2,5Sn produzido por fusdo ao arco voltaico.

O processo de laminacgdo a frio resultou na producdo de chapas da liga Ti35Nb2,5Sn
em diferentes espessuras que sdo funcdo do nivel de deformacdo aplicado. Antes da
laminacgéo a frio as bordas laterais foram usinadas numa plaina para eliminar trincas e ajustar
a largura das amostras. Os passes de laminacédo a frio foram entdo realizados com pequenas
reducOes de espessura (0.2 a 0.3 mm), e a cada passe o material foi sendo resfriado em agua

devido ao aquecimento produzido pelo atrito e deformacéo gerados ao longo do processo.

41



Durante a laminacdo a frio houve algumas dificuldades em relagdo a se conseguir
manter a uniformidade geométrica, especialmente na primeira chapa produzida, pois o
material foi se encurvando progressivamente a medida que se reduziu a espessura. NoO
entanto, apos ajustar os parametros relacionados ao processo foi possivel obter chapas com
homogeneidade em seus contornos, conforme pode ser observado na Figura 5.2 que apresenta
as chapas laminadas a frio ap6s reducgéo de 70 %, 80 % e 90 %.

Figura 5.2 - Liga Ti35Nb2,5Sn apds processo de laminacéo a frio (A) = 70 %, (B) =80 % e (C) = 90 %.

E observado que as chapas apresentaram defeitos superficiais resultantes do processo
de laminacdo. Parametros de laminacdo a frio tais como velocidade, dimensdes de cilindros
laminadores, lubrificacdo, entre outros podem ser responsaveis pela geracao desses defeitos e
este fato suscita a necessidade de estudo especifico a respeito da laminacdo. O estudo de tais
parametros poderia ser realizado para melhorar o aspecto superficial das chapas, mas nao é
objetivo do presente estudo. Além disso, tais defeitos ndo interferiram na fabricacdo dos
corpos de prova do presente estudo, uma vez que os defeitos foram superficiais e foram

eliminados nos processos de usinagem dos corpos de prova.
5.2.Deformacéo por compressao, solubilizacao e témpera

As relagOes existentes entre deformacédo por compressdo, microestrutura e resisténcia
a dureza da liga Ti35NDb2,5Sn foram investigadas por meio da caracteriza¢do por microscopia

Otica e difracdo de raios X e da realizacdo de testes de dureza Vickers.
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Por microscopia ética foi possivel avaliar aspectos morfoldgicos das fases presentes,
como tamanho de grdo, forma e distribuicdo e, além disso, pode-se perceber presenca de
emaranhado de particulas de fases metaestaveis, bandas de deformagdo, etc., que para serem
percebidas por esta técnica dependem do tamanho e quantidade destas descontinuidades. Ja
por difracdo de raios X foi possivel indicar quais fases estdo presentes para cada condicéo
avaliada.

A Figura 5.3 apresenta a microestrutura da liga Ti35Nb2,5Sn, nas condigfes D40 e
DT40, e seus respectivos difratogramas de raios X. Para a condicdo D40, quanto a
morfologia, nota-se a presenca de grdos grosseiros da fase p sem presenca de distor¢Ges
consideraveis e isso pode ser considerado como um indicativo de que a liga Ti35Nb2,5Sn
possui boa capacidade de deformacéo, pois a reducao de 40 %, promovida pela compresséo,
praticamente ndo interferiu na forma geométrica de grdos priméarios da fase . Isso pode ser
confirmado comparando-se esta condicdo a dados apresentados por Sa (2013) em sua
pesquisa de doutorado que apresenta imagens metalograficas semelhantes para a mesma liga
aqui estudada sendo que em sua pesquisa de doutorado foi empregada apenas laminacdo a
guente e ndo houve aplicacdo de posterior deformacéo a frio.

E possivel notar ainda para a condicdo D40 a presenca de bandas de deformacéo no
interior dos gréos primarios da fase p e também certa quantidade de agulhas representativas
da fase o’ em sua morfologia. Tais resultados sdo confrontados pela aplicacdo da técnica de
difracdo de raios X, nesta condigdo, que revelou a presenga das fases B e o’ e confirma a
presenca de ambas fases constituindo a morfologia apresentada por meio da técnica de
microscopia oOtica.

Para a condi¢do DT40, na qual a amostra foi solubilizada e temperada, é possivel notar
o surgimento de novos graos da fase f, com tamanhos menores, no interior de graos maiores
da fase B priméria que se encontra alongada na direcdo da laminacdo. Assim, sugere-se que
graos menores da fase B sdo nucleados a partir de particulas da fase a’’, induzida por
deformacéo, e/ou de bandas de deformacdo presentes no interior da matriz B de ligas que
sofreram deformacdo (MATSUMOTO et al, 2007) visto que a formacdo dos novos gréos da
fase P ocorre a partir de sitios preferenciais localizados nos planos de deformagdo ou
aglomerados de discordancias e bandas de deformacéo ou ainda, a partir de subgraos das fases

metaestaveis contidas no interior dos graos primarios da fase p.
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Figura 5.3 - Microestrutura e difratograma de raios X da liga Ti35Nb2,5Sn nas condi¢des deformada
por compressao ao nivel de 40%, antes (D40) e ap0s aplicacdo de tratamento de solubilizagdo a 900 °C por 15

min, seguida de témpera em agua (DT40).

As regibes de bandas de deformacéo s&o locais preferenciais para a formacao de novos
grdos em funcdo da alta diferenca de orientagdo no reticulado cristalino. Lopes e
colaboradores (2011) relataram que em ligas do sistema TiNDb, a transformagao de o’ para B é
extremamente sensivel ao aumento de temperatura e, para o teor de Nb equivalente a 30% em
peso, essa transformagéo inicia-se a 230 °C sendo concluido quase que inteiramente & 300 °C
(LOPES et al, 2011). Dessa forma, pode-se afirmar que novos graos da fase 3 sdo nucleados a
partir de subgrdos de a’’. Ainda, para a condi¢cdo DT40, o difratograma de raios X evidencia a
presencga das fases B e o’’. Trabalhos tém sido publicados relatando que a fase a’’ pode ser
induzida por deformag&o plastica ou por meio de um resfriamento brusco em ligas de titanio
com elevado teor de Nb (MATSUMOTO et al, 2007; LOPES et al, 2011; CREMASCO et al,

2013), o que estéa de acordo com os resultados aqui apresentados.
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A partir da difracdo de raios X pode ser observado que os picos de difracdo na
condi¢do D40 estdo mais largos. Uma possivel explicacdo para isso é o fato de que o material
nesta condigédo encontra-se deformado. A desordem na microestrutura percebida na Figura 5.3
pela presenca de bandas de deformagéo pode resultar no alargamento de picos de difracdo. E
possivel notar ainda que a fase a’’ apresenta-se em diferentes angulos de difracdo o que pode
estar associado a certa heterogeneidade microestrutural no interior dos graos primarios da fase
B apds deformacgéo, que ¢ resultante de diferencas do nivel de encruamento da amostra como
fator da deformacdo aplicada por compresséo.

A condicédo de deformacéo por compressao equivalente a 70%, antes e apos aplicacao
do tratamento de solubilizacdo e témpera, é apresentada na Figura 5.4 onde se pode visualizar
as microestruturas e os difratogramas das condi¢cdes D70 e DT70. Para D70, por meio das
imagens obtidas por microscopia 6tica observa-se uma microestrutura composta de agulhas de
martensita o’ presentes no interior de grdos grosseiros que sdo considerados como graos
priméarios da fase B. Agulhas de o’’ estdo concentradas proximos aos contornos de grio,
conforme detalhe apresentado para D70. Na imagem €é possivel notar a distor¢do no formato
dos gréos primarios da fase B que é resultado do nivel de deformacéo aplicado. A formagéo de
agulhas da fase a’’ proximas ao contorno de grao ja foi percebida em estudos apresentados na
literatura que realizaram deformacéo a frio em ligas do sistema Ti-Nb-Sn (MATSUMOTO et
al, 2007; AZEVEDO et al, 2015). Em relagdo a anélise por difracdo de raios X, difratograma
desta condi¢do confirma a presenca de ambas fases, a’” e f. A formagdo de o’ estd associada
a deformacao aplicada aos graos primarios da fase f3.

Analisando a microestrutura referente a condicdo DT70, percebe-se que o tratamento
de solubilizagdo e témpera resultou na formacgdo de uma microestrutura com gréos refinados
da fase B. Além disso, apds aplicagdo do tratamento térmico ndo € possivel observar agulhas
de o’ visiveis anteriormente na condigdo apenas deformada.

Para a condicdo DT70 o difratograma de raios X mostra apenas a presenca da fase p.
Este fato sugere que a solubilizacdo favoreceu a nucleacdo de novos gréos desta fase e estes
foram mantidos apds aplicacdo de resfriamento brusco em agua com gelo. Além disso, no que
tange a auséncia da fase a’’ que nédo foi percebida por meio da técnica de difragdo de raios X
para a condi¢do DT70, é possivel que na regido da amostra na qual o feixe de difracéo incidiu
ndo havia presenca da fase martensita. Jepson, Grow e Gray (1970) indicam em seu estudo
que a velocidade com a qual o resfriamento de uma amostra é conduzido a partir de uma
determinada temperatura de solubilizacéo exerce forte influéncia na transigdo de inicio e fim

da transformacdo martensitica para as ligas do sistema Ti-Nb. Como resultado, a
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microestrutura pode ser diferente em regides distintas de uma amostra na qual se realizou o
processo de témpera (JEPSON, GROW e GRAY, 1970).
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Figura 5.4 - Microestrutura e difratograma de raios X da liga Ti35Nb2,5Sn nas condi¢des deformada por
compressdo ao nivel de 70%, antes (D70) e apds aplicagdo de tratamento de solubilizacdo a 900 °C por 15 min,

seguida de témpera em dgua com gelo (DT70).

A caracterizacdo da microestrutura das condi¢cbes em que se obteve o nivel de
deformacéo equivalente a 80% sdo apresentadas na Figura 5.5. Para a condicdo D80, € visivel
a presenca de agulhas de o’ dentro de grios primarios da fase p e em regides proximas ao
contorno de grdo. Nesta condicdo o difratograma de raios X apresenta novos picos que se
referem a fase a’’. Este fato pode estar associado a um aumento da quantidade desta fase
provocado pela aplicacdo de maior quantidade de deformacéo prévia a frio (MATSUMOTO
et al, 2007). Observa-se ainda o surgimento de um pico referente a fase o que é gerada a
partir do colapso de planos atdmicos da fase B ou ainda pelo efeito da deformacéo aplicada
que promove a maclacdo de planos atbmicos dos graos primarios da fase B ja que ha registros

de que a fase o pode ser induzida durante a deformacdo (HANADA, YOSHIO e [ZUMI,
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1986; ISHIYAMA, HANADA e 1ZUMI, 1991). Na literatura sdo encontrados relatos que a
fase o promove aumento de dureza e fragilidade nas ligas de titanio, pois ela possui elevada

dureza e o mais alto modulo de elasticidade das estruturas de titanio.
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Figura 5.5 - Microestrutura e difratograma de raios X da liga Ti35Nb2,5Sn nas condicGes deformada por
compressdo ao nivel de 80%, antes (D80) e apds aplicagdo de tratamento de solubilizacdo a 900 °C por 15 min,
seguida de témpera em agua (DT80).

Apos aplicacdo de tratamento térmico de solubilizagdo e témpera, é possivel verificar
por meio da micrografia que para a condicdo DT80 também ocorre formacao de novos graos
da fase B a partir da microestrutura inicialmente deformada. Pode-se observar que a
morfologia da microestrutura, nesta condi¢do, é muito semelhante a morfologia na condicao
DT70 (Figura 5.4). Entretanto, o difratograma de raios X da condicdo DT80 evidencia a

presenca de fase a’’, que ndo foi encontrada para a amostra DT70 (Figura 5.4).

47



Outras caracteristicas que chamam atencdo no difratograma apresentado na Figura 5.5
sdo o alargamento e o deslocamento para a direita dos picos de difracdo da condi¢do D80
quando comparada a condicdo DT80. Esses fendmenos estdo associados ao nivel de
deformacdo empregado que causa distorcdo do parametro de rede e desordem na estrutura
atdmica, gerando assim tensdes internas, ou tensdes residuais, que interferem no caminho
percorrido pelo feixe de raios X e assim, resulta em deslocamento dos picos de difragéo.

Na Figura 5.6, observa-se a morfologia da microestrutura da liga Ti35Nb2,5Sn nas
condi¢cdes D90 e DT90. O alto nivel de deformacdo promoveu uma microestrutura repleta de
descontinuidades. Nota-se para a condicdo D90 que existe elevada quantidade de bandas de
deslizamento provocadas por deformacdo. Em meio a esse emaranhado de defeitos também é
possivel sugerir a presenca de agulhas da fase a’’ que s6 pode ser visualizadas em detalhes
por meio de uma ampliacdo maior da morfologia apresentada. Ainda, € possivel notar
contornos de grdos achatados referentes a grdos grosseiros primarios da fase B presentes na
microestrutura.

Na micrografia referente a condi¢do DT90 (Figura 5.6), € possivel notar a presenca de
uma microestrutura formada prioritariamente por grédos da fase . Para esta condigdo sugere-
se que o tratamento térmico de solubilizacdo ativou a transformagao reversa da fase o’’ para a
fase B, ¢ também promoveu a nuclea¢do da fase [ a partir de regides repletas de bandas de
deslizamento. Dessa forma, varios novos graos da fase f foram formados ao mesmo tempo e,
ao serem resfriados abruptamente mantiveram suas caracteristicas, promovendo uma
microestrutura de grdos homogeneamente dispersos.

Com o auxilio da técnica de difracdo de raios X, mais uma vez se confirma a presenca
de picos de difracdo da fase a’’ e também da fase p (Figura 5.6). Pela morfologia da
microestrutura formada na condicdo DT90 ndo é possivel observar agulhas de martensita o’.
Entretanto, a caracterizacdo por difracdo de raios X evidencia que ha presenca desta fase apos
aplicacdo do tratamento de solubilizacdo e témpera. Analisando o difratograma referente a
condicdo D90 nota-se que ndo foi detectado picos de difracdo referente a fase a’’. Uma vez
que durante a compressdo a deformacdo ndo é uniforme ao longo da extensdo de toda a
amostra, é possivel que durante a analise por DRX, o feixe de raios X tenha incidido em uma
regido onde ndo foi detectada presenca da fase o’ ou mesmo que a fragdo volumétrica desta

fase esteja abaixo do percentual detectavel pela técnica de anélise utilizada.
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Figura 5.6 - Microestrutura e difratograma de raios X da liga Ti35Nb2,5Sn nas condic6es deformada por
compressdo ao nivel de 90%, antes (D90) e apds aplicagdo de tratamento de solubilizacdo a 900 °C por 15 min,

seguida de témpera em &gua (DT90).
5.3.Propriedades mecénicas: ensaio de dureza Vickers

Uma maneira pratica e simples de se avaliar as propriedades mecéanicas dos metais e
ligas € por meio de ensaios de dureza. No intuito de verificar os efeitos resultantes dos
diferentes processos empregados em relagdo a niveis de deformacéo e tratamentos térmicos, o
ensaio de dureza Vickers foi realizado em cada uma das condi¢des, conforme indicado na
metodologia. Os resultados de dureza Vickers, para a liga Ti35Nb2,5Sn, em funcédo do nivel
de deformacéo empregado e considerando a aplicacdo ou nédo de tratamento de solubilizacédo e
témpera, ap6s deformacdo por compressdo, podem ser visualizados na Figura 5.7. E
demonstrado em trabalhos encontrados na literatura que os valores de dureza, em ligas de
titnio B, variam de acordo com as fases presentes na microestrutura (MATSUMOTO et al,
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2007; LOPES et al, 2011; CARDOSO et al, 2014), esta por sua vez € dependente da
composic¢do da liga e do seu historico de processamento.

A partir da Figura 5.7, quando se avalia as condi¢cdes D40, D70, DT40, e DT70,
observa-se que ndo ha variacdo do valor de dureza Vickers quando considerada apenas a
variacdo do nivel de deformacéo de 40% para 70%. Entretanto, apos aplicacdo do tratamento
de solubilizacdo e témpera, os resultados mostram, para estes niveis de deformacdo, que o
valor de dureza Vickers sofre uma reducdo que pode estar associada a um aumento da
quantidade de fase P retida na liga Ti35Nb2,5Sn apds solubilizacdo e resfriamento brusco, ou
seja, o tratamento térmico empregado favoreceu a estabilizacdo da fase B para essas menores
deformacdes. Consequentemente, ocorre reducdo da fracdo volumétrica da fase martensita o’

presente na condicdo em que a liga Ti35Nb2,5Sn encontra-se apenas deformada por

compressao.
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Figura 5.7 - Variacdo de dureza Vickers em fungdo do nivel de deformacéo a frio e da aplicagdo de tratamento
térmico de solubilizacdo a 900 °C por 15min, seguido de témpera em agua. As barras de erro se referem ao
intervalo de confianca de 0,95.

Outro efeito promovido pela aplicacdo do tratamento térmico de solubilizacdo e
témpera € a reducdo da densidade de discordancias que é gerada por deformacédo. O emprego
da temperatura para promocéao da solubilizacdo elimina defeitos e promove a recristalizagéo
dos grdos inicialmente deformados. Este efeito pdde ser observado pelas imagens da
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microestrutura e também ¢é observado por meio dos difratogramas de raios X, uma vez que 0s
picos de difracdo para as condi¢cfes DT40 e DT70 sdo mais finos. No que se refere a reducéo
de dureza do material, a diminuicdo em seu valor também esta associada a eliminagdo de
discordancias presentes nas condicdes apenas deformada. Entdo é possivel supor que ha um
balanco entre o nivel de deformacéo a frio e o tamanho dos gréos grosseiros iniciais, para
definir a dureza da liga. Em ligas metélicas o refino de grdo promove aumento do limite de
resisténcia e, consequentemente melhora a resisténcia a deformacdo pléstica localizada
(dureza), todavia a reducédo do tamanho de grdo apos solubilizacdo e témpera promoveu uma
diminuicdo da dureza, o que permite supor que os efeitos da deformacéo a frio suplantam os
efeitos do refino de grdo no caso estudado. Ao confrontar os dados de difracdo de raios X e 0s
valores de microdureza Vickers, percebe-se que a diminui¢do do valor de microdureza da
condicdo DT70, estd associada ao fato de que a microestrutura nesta condi¢do é composta
apenas pela fase 3, que possui menor dureza.

Ao serem analisadas as condi¢cdes D80, D90, DT80 e DT90, percebe-se um aumento
no valor de dureza que aparece em maior proporc¢ao nas condi¢des solubilizada e temperada
guando comparadas ao grupo de amostras que sofreram deformacdes de 40 % e 70 %. Para o
caso da liga nas condicdes apenas deformada (D80 e D90), sugere-se que o aumento no valor
de dureza Vickers esteja associado a maior quantidade de o’ induzida por deformacéo, pela
presenca da fase o, quando esta se faz presente, e também ao aumento da densidade de
discordancias no interior dos grdos. Em relacdo as condi¢fes nas quais as amostras foram
solubilizadas e temperadas, 0 aumento de dureza pode estar associado ao surgimento de fases
metaestaveis, presentes na forma de precipitados dentro da matriz 3, formadas apos aplicacao
de resfriamento abrupto. Alguns destes precipitados foram detectados pela difracdo de raios X
nas formas das fases o’ e o para algumas amostras, mas nao foi possivel quantifica-los
devido a baixa fracdo volumétrica.

Ao correlacionar os dados de dureza com os difratogramas de raios X das condigdes
DT80 e DT90 (Figuras 5.5 e 5.6), ao serem comparadas as deformacdes de 40 % e 70 %,
constata-se que ha ganho de dureza com o aumento do nivel de deformagdo e também que
existem picos de difracdo referentes a fase metaestavel o”, sendo entdo justificado o
expressivo ganho de dureza devido a constatacdo da presenca de fracdo volumétrica desta fase
e ao aumento da deformacdo aplicada. A condicdo D80, que possui maior valor de dureza
Vickers conforme pode ser visto na Figura 5.5, apresenta a fase @ que € responsavel por
promover aumento de dureza nas ligas de titdnio. Uma vez que por meio do difratograma de
raios X nao foi percebida presenca de fases metaestaveis para a condicdo D90, sugere-se que
0 aumento de dureza possa ser atribuido ao encruamento do material que também é
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responsavel pelo endurecimento de ligas metalicas. SupBe-se que uma maior quantidade de
sitios de deformacéo prévia a frio, que ocorre nas redugdes de 80% e 90%, provoca maior
quantidade de precipitados de novas fases durante a solubilizacdo e assim, aumenta-se a
dureza.

Sabe-se que quanto maior o nivel de deformacdo de uma liga, maior sera o nivel de
encruamento e consequentemente a sua dureza sera maior. Todavia, quando comparadas
isoladamente as amostras deformadas a 40% e 70% ou ainda amostras com niveis de
deformacéo entre 80% e 90% essa regra ndo esta sendo valida. Este fendbmeno provavelmente
estd associado a superplasticidade das ligas B, o que indica que nestas ligas as fases presentes
sdo mais importantes para conferir um aumento de dureza quando comparado as variagdes no
nivel de deformagdo. Dessa forma, o aumento da densidade de discordancias é considerado
um fator importante, mas nao deve ser considerado como sendo o principal parametro para se
alcancar o endurecimento nestas ligas.

Os dados até aqui apresentados foram decisivos no que se refere a definicdo dos niveis
de reducdo empregados na laminacgdo a frio que serd apresentada na sequéncia. Foi possivel
notar que a deformacéo de 40 % resultou em menor efeito na microestrutura da liga. Apesar
de ser identificada a formagdo da fase a’’, a quantidade de defeitos gerados é bem menor
quando comparados aos defeitos presentes nas amostras deformadas aos niveis de 70 %, 80 %

e 90 %. Assim, foi decidido que a deformagdo de 40 % ndo seré estudada a partir desse ponto.

5.4.Laminacdo a frio, microestrutura e resisténcia a dureza em funcao do emprego

de tratamentos térmicos de solubilizacéo e envelhecimento

Na fabricacdo de ligas metélicas o processo de laminacdo é empregado com a
finalidade de prover formas intermediarias ou finais as diferentes ligas metélicas. Este
processo consiste na passagem do metal entre os cilindros laminadores que se aproximam a
cada passe diminuindo o espaco entre eles e assim, reduzindo a espessura e aumentando o
comprimento do material que esta sendo trabalhado mecanicamente por meio da agdo de
compressao direta dos cilindros laminadores. Destaca-se que este processo sO € viavel se 0
metal possuir capacidade de se deformar por meio da acdo dos cilindros de laminacéo, o que
exige que a liga metalica possua certa ductilidade.

Por vezes, para garantir a viabilidade do processo, eleva-se a temperatura do metal
para que se consiga melhorar sua capacidade de deformacgéo e entdo diminuir os esforgos
necessarios para que a reducdo da espessura aconteca. E nesse caso, a elevacdo da

temperatura pode fornecer energia suficiente para promover a completa recristalizacéo,

52



recuperacdo e até mesmo o crescimento de grdo. Neste tltimo caso, propriedades como limite
de resisténcia e limite de escoamento do metal tendem a diminuir como resultado do
crescimento de grdos. Com a finalidade de otimizar tais propriedades sem a perda da
ductilidade, o processo de laminacao a frio e posterior aplicacdo de tratamentos térmicos sdo
indicados, pois o primeiro promove a formacéo de elevado numero de defeitos que funcionam
como pontos de nucleacdo de novas fases ou mesmo novos graos da fase primaria, a partir da
aplicacdo de tratamentos térmicos.

Além disso, ha algumas vantagens no que diz respeito a comparacao entre a laminacéo
a frio em detrimento da laminacdo a quente. Por meio daquela é possivel alcancar melhor
exatiddo geométrica as pecas e eliminar defeitos superficiais promovidos pela oxidacdo dos
metais aquecidos. No entanto, a grande desvantagem esta associada ao fato de que sdo
necessarios maiores esforcos para que se consiga laminar o metal.

A aplicacdo de trabalho mecanico por meio do processo de laminacéo a frio teve como
finalidade melhorar as propriedades mecéanicas da liga Ti35Nb2,5Sn por consequéncia do
encruamento e da reducdo do tamanho de grdos que é conseguida pela imposicdo de
deformacéo e aplicacdo de tratamentos térmicos. Em estudos anteriores (GRIZA et al, 2014;
AZEVEDO et al, 2015; AZEVEDO et al, 2017) foi demonstrado que a microestrutura da liga
aqui objeto de estudo, trabalhada por deformacdo a quente, possui grdos grosseiros que
podem ser refinados pela aplicacdo de trabalho mecénico a frio associado a imposi¢cdo de
tratamentos térmicos posteriores.

Uma vez que hd uma correlacao direta entre composicao, fases presentes, morfologia e
tamanho de gréos, o estudo de rotas de processamento e propriedades mecanicas é importante,
e se faz necessario, avaliar a evolucdo da microestrutura da liga Ti35Nb2,5Sn por meio de
técnicas que possibilitem elucidar as mudancas ocorridas. Além disso, é de igual importancia
estimar a variacdo da resisténcia mecanica dos materiais a cada mudanca de tais parametros.
Nesse contexto, as técnicas de caracterizacdo por microscopia 6tica e por difracdo de raios X
vem sendo empregada para a caracterizacao e, de forma simples, o ensaio de dureza Vickers
tem sido aplicado com o objetivo de estimar preliminarmente a relagdo entre processamento,
microestrutura e resposta mecénica da liga Ti35Nb2,5Sn nas condigbes de processamento
executadas em conformidade com a metodologia apresentada neste trabalho.

A Figura 5.8 apresenta a microestrutura da liga Ti35Nb2,5Sn nas trés condicGes de
laminagdo a frio 70 %, 80 % e 90 % (A, B e C, respectivamente) e 0s respectivos
difratogramas de raios X. Em relacdo a morfologia, nota-se presenca de grdos primarios
grosseiros da fase B repleto de bandas de deformagdo em seu interior, alongadas na direcdo da
laminacgdo. A configuracdo assumida € de uma microestrutura na forma acicular repleta de um
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emaranhado de fases que se entrelacam e que é caracteristica da presenca de grande
quantidade de defeitos gerados pelo encruamento e da fase martensita o’’ induzida. Esta
configuracdo é proveniente do alto nivel de deformacdo empregado por meio da laminacdo a
frio, uma vez que esta promove uma distor¢do da estrutura cubica de corpo centrado, fase B, e
faz aumentar o numero de discordancias que se acumulam e formam as bandas de
deslizamento na microestrutura. Com isso, € possivel perceber o grande nimero de defeitos

representados por meio de bandas de deformacao.
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Figura 5.8 - Microestrutura e difratograma de raios X da liga Ti35Nb2,5Sn laminada a frio aos niveis de 70 %,
80 % e 90 %, condicdes A, Be C.

De uma forma geral, a organizacdo da morfologia nas trés condi¢des de laminagéo (A,
B e C) é bem semelhante. Os grdos das fases presentes encontram-se orientados na direcéo
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paralela a realizacdo da laminacdo. Para a condicdo C verifica-se que a estrutura aparece mais
distorcida e isso poderia ser justificado indicando-se que é resultado do efeito de maior nivel
de deformacéo aplicado durante a laminacdo. Entretanto, esse emaranhado de discordancias
pode ser menor em outras regides da amostra, pois a intensidade de deformacgdo varia ao
longo da espessura/comprimento da peca, possibilitando um gradiente de deformacao.

A aplicagdo da técnica de difracdo de raios X, nas condigdes A, B e C, revelou a
presenca das fases B e a’’. Trabalhos tém sido publicados relatando que a fase o’” pode ser
induzida por deformacéo plastica em ligas de titdnio com elevado teor de Nb (MATSUMOTO
et al, 2007; LOPES et al, 2011; CREMASCO et al, 2013), 0 que estd de acordo com 0s
resultados aqui apresentados. Na etapa em que a deformacéo na liga foi realizada aplicando-se
compressao axial foi percebida a formacéo da fase w apenas para a reducgéo ao nivel de 80 %
de deformacdo (Figura 5.5, condicdo D80). Entretanto, com base no difratograma
apresentado, podemos sugerir que a laminacdo a frio empregada a este mesmo nivel de
deformacéo ndo promoveu a formacéo da fase .

O efeito do tratamento térmico de solubilizacdo e témpera na microestrutura da liga
Ti35Nb2,5Sn laminada a frio pode ser visto na Figura 5.9 que apresenta o aspecto
morfoldgico da microestrutura da liga e os difratogramas de raios X para as trés condi¢coes de
laminacgéo, apds solubilizagdo a 900 °C por 15 min seguida de resfriamento em agua com
gelo, condigdes AS, BS e CS.

A partir das imagens obtidas por microscopia Otica observa-se uma microestrutura
composta por grdos em formato poligonal equiaxial nas trés condi¢des citadas que sao
caracteristicos da fase p em ligas de titnio. Percebe-se que o tamanho de grédo varia em
regides adjacentes em uma mesma amostra, como por exemplo, na imagem referente a
condigédo BS (Figura 5.9) os gréos no interior do quadrado possuem aparentemente mais que o
dobro do tamanho de grao dos que estdo destacados pelo circulo. Uma vez que anteriormente
ao processo de solubilizacdo e témpera a microestrutura se apresenta na forma acicular e
repleta de um emaranhado de fases metaestaveis e descontinuidades resultantes da
deformacédo imposta pela laminacéo a frio, constata-se que o tratamento térmico empregado
promoveu a nuclea¢éo dos novos gréos a partir da microestrutura encontrada nas condigoes A,
B e C (Figura 5.8).

O aspecto visual das metalografias apresentadas na Figura 5.9 ndo permite fazer
distincdo alguma dentre as possiveis fases presentes. Todavia, a difracdo de raios X
evidenciou a presenca das fases B e a’’. Convém lembrar que estas mesmas fases estdo
presentes na liga Ti35Nb2,5Sn na condicdo apenas laminada a frio aos niveis de 70 %, 80 % e

90 % (A, B e C), todavia os picos de difracdo referentes a fase o’” (012) e (201), préximos a
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45° e 65°, respectivamente, ndo sdo mais encontrados, conforme pode ser visualizado na
Figura 5.9. Uma possivel explicacdo para isso pode ser a diferenca entre a texturizacéo da liga

laminada em relagdo a liga laminada e solubilizada.
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°C por 15 min e resfriada em dgua com gelo, condigdes AS, BS e CS.

O desaparecimento dos picos pode estar associado a uma reducdo da fracdo
volumétrica da fase a’’ que havia se formado como resultado da deformagdo aplicada no
processo de laminagdo a frio. Dessa forma, é sugerido que o aquecimento a 900 °C por 15
min promoveu a solubilizacdo da liga e foi capaz de iniciar um processo de recuperagéo e
recristalizacdo dos grédos primarios da fase B e, além disso, que o resfriamento em 4gua com
gelo promoveu a témpera na amostra resultando assim na manutencédo da fase e de pequena

\

fracdo volumétrica da fase metaestavel o’ a temperatura ambiente. Alguns trabalhos apontam
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que a formacdo de o’’ ¢ de outras fases metaestaveis nas ligas de titanio B podem ser resultado
de resfriamento brusco (HANADA et al, 2014; GRIZA et al, 2014; HAGHIGHI et al, 2015).

O ensaio de dureza foi empregado para estimar os efeitos resultantes dos diferentes
niveis de deformacdo aplicados e a realizacdo posterior de tratamento de solubilizacdo e
témpera. Na Figura 5.10 sdo apresentados os valores de dureza Vickers para as condicdes
laminadas a frio antes (A, B e C) e apds aplicacdo do tratamento de solubiliza¢do seguido de
témpera (AS, BS e CS).

Esses resultados mostram que o processo de laminacdo apresenta uma leve tendéncia
ao aumento de dureza para a liga Ti35Nb2,5Sn em comparacdo a deformacao por compressdo
axial, conforme pode ser comparado aos resultados apresentados na Figura 5.7. Outra
caracteristica percebida ao analisar o grafico é que ocorreu uma queda nos valores de dureza
qguando se comparam as condi¢Bes apenas laminadas a frio (A, B e C) e laminadas ap6s
solubilizacdo seguida de témpera em agua com gelo (AS, BS e CS). Durante o processo de
solubilizacdo seguido de témpera — ao qual a liga Ti35Nb2,5Sn foi aquecida a uma
temperatura capaz de promover a estabilizagdo completa da fase p — é esperado que ocorra um
reordenamento da microestrutura e, consequentemente a formacdo de novos grdos da fase
homogénea que deve ser obtida. Estes novos grdos sdo chamados de graos primarios, pois a
partir deles é que ocorrera transformacdes de fases quando o calor € retirado da liga por meio

do resfriamento.
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Figura 5.10 - Dureza Vickers em funcéo do nivel de deformacéo a frio, para as condigdes laminadas a frio e
apos aplicacdo de tratamento térmico de solubilizacdo a 900 °C por 15min seguida de témpera em dgua com

gelo. As barras de erro se referem ao intervalo de confianca de 0,95.
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E sabido que o valor de dureza sofre influéncia do tipo de fase presente na liga
metélica e da quantidade e fracdo volumétrica que a compde (MATSUMOTO et al, 2007;
LOPES et al, 2011; CARDOSO et al, 2014). Uma vez que os valores de dureza Vickers para
todos os casos em que houve aplicacdo de solubilizacdo e témpera em agua com gelo
diminuiram (Figura 5.10) em comparagdo com as condi¢Ges apenas laminadas a frio (A, B e
C), sugere-se que a queda no valor de dureza esta associada a mudancas nas fases presentes
para o grupo de amostras AS, BS e CS.

E possivel presumir, no caso em questdo, outro efeito capaz de auxiliar a queda no
valor de dureza. Este fendbmeno pode estar associado também a uma diminui¢do do numero de
discordancias (PAVON et al, 2015), obtida por meio da aplicacdo de tratamento térmico,
condigdes AS, BS e CS, conforme pode ser observado fazendo compara¢do da morfologia
apresentada nas imagens resultantes da analise metalogréafica (Figuras 5.8 e 5.9). Destaca-se
ainda que os valores de dureza Vickers ndo sofreram grandes variacdes, ao considerar apenas
os diferentes niveis de deformacdo (70 %, 80 % e 90%), visto que ha interseccdo entre o0s
limites do intervalo de confianga em torno dos valores médios referentes ao grupo amostral
selecionado para este ensaio. Além disso, a deformacdo de 80 %, que possuia maior valor de
dureza Vickers quando deformada por compressdo axial, na laminacdo apresenta-se no
mesmo patamar que as deformacdes de 70 % e 90 %, conforme pode ser observado na Figura
5.7.

A literatura indica, para um material que sofreu trabalho mecanico a frio, que ao se
elevar a temperatura acima da temperatura de recristalizacdo do metal/liga, ocorre nucleacdo
de novos gréos, preferencialmente nas regioes de defeitos presentes na estrutura do material.
Esses novos grdos recem nucleados se desenvolvem de forma que hd um reordenamento da
microestrutura conhecido como recuperacdo. Na sequéncia, a microestrutura é recristalizada e
a manutencdo da temperatura por um periodo de tempo relativamente longo promove o
chamado crescimento de grdo. Todos estes fendmenos resultam em melhoria da ductilidade
da liga metélica e consequentemente na reducdo da dureza. Além disso, 0s resultados
apresentados por meio da técnica de difracdo de raios X indicaram o desaparecimento de
picos de difracdo referentes a fase o’’, em aproximadamente 45° e 65°, para as condi¢des AS,
BS e CS, o que pode ser interpretado como um indicativo de que houve reducdo da fracdo
volumétrica da fase a’’, por meio da a¢éo do tratamento térmico aplicado. E conhecido que a
fase a’’ possui elevada dureza, assim, uma diminuicdo de sua quantidade na microestrutura da

liga Ti35Nb2,5Sn acarretara na reducdo da dureza do material.
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Diante dos dados apresentados é possivel estimar entdo que o tratamento de
solubilizacdo seguido de témpera promoveu um aumento da ductilidade e redugdo do limite
de resisténcia da liga Ti35Nb2,5Sn.

A microestrutura formada pela fase o’ induzida por deformagdo encontra-se repleta
de tensBes internas que podem ser prejudiciais as propriedades da liga dependendo de sua
aplicacdo. Com o intuito de manter a fase o’> num nivel que garanta boa resisténcia e
ductilidade, a alternativa foi investigar os efeitos da aplicacdo do tratamento térmico de
envelhecimento a temperatura de 350 °C, pelos tempos de 2 h, 6 h, 24 h, 44 h, 72 h e 96 h,
conforme definido na metodologia. O efeito desses tempos de envelhecimento na resisténcia a
deformacéo plastica localizada, dureza da liga Ti35Nb2,5Sn, sdo apresentados na sequéncia.

As curvas de envelhecimento da liga Ti35Nb2,5Sn laminada a frio com reducGes de

70 %, 80 % e 90 %, solubilizadas e temperadas sdo apresentadas na Figura 5.11.

280
|| = - ASE |So|ubi|izadaeenvelhecida|
-~ BSE
270 | -a - CSE
24h 96h
_ 2601 IR L P I
> :
= JOS
o 250 L
o I :
o o T:]
S 240 A 10
<SR SONFE PN AE
o 2h
S 230 4 USRS T
a SRR
220 4
210 = . e —
100 1000

Log do tempo de envelhecimento (min)

Figura 5.11 - Curva de envelhecimento da liga Ti35Nb2,5Sn a temperatura de 350 °C e nos tempos equivalentes
a (120, 360, 1440, 2640, 4320 e 5760) min. Amostras laminadas a frio seguida de solubilizacdo e témpera em
&gua com gelo. As barras de erro referem-se ao intervalo de confianca de 0,95.

A partir do grafico em que os valores de dureza Vickers (HV?) estdo apresentados em
funcdo do logaritmo do tempo de envelhecimento é possivel perceber que, para a maioria das
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condigdes aqui estudadas, quando analisados por si s6 os niveis de deformacéo de 70 %, 80 %
e 90 % (A, B e C), existe uma tendéncia indicando que ndo ha diferencas significativas entre
os valores de dureza Vickers das amostras nas diferentes condi¢des laminada a frio,
solubilizada seguida de témpera em agua com gelo e envelhecida (A,B,C)SE, uma vez que 0s
valores referentes ao intervalo de confianga se interceptam. A excecdo ocorre para as
condicbes BSE24h e CSE72h, jad que os intervalos de confianga destas condi¢cGes ndo se
cruzam com os das outras amostras envelhecidas durante os respectivos tempos.

Quando € analisada a acdo do tempo de envelhecimento em comparagdo com 0S
resultados das amostras AS, BS e CS (Figura 5.10), é possivel notar que ocorreu um aumento
progressivo dos valores de dureza Vickers a medida que cresce o tempo de envelhecimento
até 24 h. Para as condi¢cdes ASE e CSE percebe-se uma tendéncia indicando um leve aumento
de dureza entre os tempos de 24h a 96h. Entretanto, uma vez gque neste espaco de tempo as
barras representativas dos intervalos de confianga das amostras se interceptam,
estatisticamente € considerado que ndo ha variacGes significativas de dureza Vickers. Ja as
condi¢des BSE demonstram um comportamento em que se nota uma tendéncia de aumento e
h& um pico superior de dureza (259 HV>) para o tempo de 24h. Apos ele, ocorre uma
progressiva reducdo em 44h e 72h, voltando a apresentar uma tendéncia de aumento de
dureza com o passar de 96h de envelhecimento.

Para o nivel de deformacdo em 70% (condi¢cGes ASE) o envelhecimento inicia um
discreto ganho no valor de dureza para os tempos de 2h e 6h. Na sequéncia, ndo se observa
diferenca expressiva entre os valores de dureza Vickers nos tempos de 6h, 24h, 44h e 72h e,
além disso, constata-se que para o tempo de envelhecimento de 96h ha aumento moderado. O
nivel de deformacdo equivalente a 80% (condicdes BSE) se apresenta com maior variagdo
entre os valores de dureza Vickers considerando os distintos tempos de envelhecimento — de
2h a 96h. Nota-se que hd uma tendéncia mostrando aumento de dureza entre os tempos de
envelhecimento de 2h, 6h, 24h e 44h — com destaque para o tempo de 24h que apresenta
maior valor de dureza Vickers, no entanto, nos tempos de 72h e 96h ocorre reducéo do valor
de dureza para valores proximos aos encontrados nas amostras envelhecidas pelo tempo de 6h
e menores que 24h, respectivamente. Nas condi¢des com nivel de deformagdo em 90%
destaca-se uma tendéncia de crescimento gradativo da dureza Vickers em funcdo do
acréscimo no tempo de envelhecimento.

A morfologia de grdos e a formacdo de precipitados de novas fases em uma liga
metalica influenciam diretamente em suas propriedades mecénicas (MATSUMOTO et al,
2007; QINGHUA et al, 2010; JUNG et al, 2013; PAVON et al, 2015). Assim, sugere-se que a
variacdo de dureza esta associada, mais uma vez, a mudancas de fases. Entretanto, a
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confirmacdo sobre quais fases estdo presentes em cada condi¢do s6 € possivel apds ser
realizada a caracterizagdo das amostras para as quais foram aplicados os testes de dureza.

De forma geral, analisando apenas o nivel de deformacéo a frio empregado, sugere-se
que este ndo influencia de forma significativa alteragdes no valor de dureza Vickers uma vez
que ha interceptacdo dos intervalos de confianca calculados para cada uma das amostras e
apresentado no grafico da Figura 5.11. Outra possivel explicacdo para este fato é que ligas de
tithnio B apresentam superplasticidade. O aumento de dureza em ligas que apresentam
superplasticidade ndo depende fortemente do nivel de deformacao e sim, das fases presentes
gue normalmente sdo encontradas na forma de finos precipitados.

Como j& sinalizado anteriormente o surgimento de fases metaestaveis alteram o
comportamento mecénico do material, nesse contexto os efeitos do tratamento de
envelhecimento na microestrutura do material foram avaliados por microscopia 6ética e
difracdo de raios X. A caracterizacdo microestrutural das amostras (A, B, C)SE para os
diferentes tempos de envelhecimento é apresentada na sequéncia.

Na Figura 5.12 é possivel visualizar a morfologia e o difratograma de raios X da liga
Ti35Nb2,5Sn laminada a frio, solubilizada a 900 °C por 15 min, resfriada em dgua com gelo e
envelhecida por 2 h nas condicdes (A, B, C)SE-2h. As imagens metalograficas ndo
evidenciam mudangas na morfologia dos grdos apés o tempo de envelhecimento de 2h.
Todavia, a analise por difracdo de raios X mostra algumas divergéncias ao serem comparados
os difratogramas para as condic¢des (A, B, C)S e (A, B, C)SE-2h, Figuras 5.9 e 5.12. O
primeiro ponto a ser destacado, no que se refere ao envelhecimento pelo periodo de tempo de
2h, é o surgimento de picos de difracdo referentes as fases metaestaveis a’’ ¢ ®. Na literatura
héa relatos que estas fases podem alterar as propriedades das ligas de titanio de forma benéfica
ou ndo, dependendo do tipo da fase e da quantidade presente na microestrutura. Por exemplo,
enquanto a fase o’ pode melhorar a resisténcia do material, se estiver dispersa na forma de
finos precipitados em meio a matriz B, a fase o podera gerar a fragilizagdo do material. Em
alguns trabalhos a presenca da fase a’” também indica reducdo do médulo de elasticidade do
material, 0 que é uma caracteristica muito importante quando o material é usado como
implante ortopédico.

Uma vez que o resultado apresentado por meio do difratograma de raios X é
qualitativo, estimativas no que se refere as mudancas de propriedades da liga, devem ser
reforcadas com a realizacdo de ensaios especificos. Correlacionando estes resultados com o
ensaio de dureza, é possivel sugerir que o leve aumento de dureza apds o envelhecimento pelo
tempo de 2h pode estar associado ao surgimento da fase ®, mesmo o pico de difracdo
referente a esta fase sendo bem discreto e dando indicio que ela se faz presente em baixa
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quantidade como pode ser visto no difratograma da Figura 5.12, e também a uma maior ou
menor fracdo volumétrica de determinada fase presente na liga Ti35Nb2,5Sn na condicédo
avaliada, uma vez que picos de difracdo tanto da fase p como da fase a’’ sofrem variagdes em
suas respectivas intensidades. A fase B ¢ a que possui menor dureza entre as possiveis fases
presentes nas ligas de titanio, assim, como a diminui¢do na intensidade dos picos de difracdo
referentes a esta fase é percebida apds aplicacdo do envelhecimento de 2h, sugere-se que
ocorreu uma diminuigdo na fragdo volumétrica da fase B em detrimento da nucleagdo de fases

metaestaveis, conforme picos de difracido surgem apos o envelhecimento.
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igura 5.12 - Microestrutura e difratograma de rais da liga Ti35Nb2,5Sn laminada a frio, solubilizadas a 900

°C por 15 min, resfriada em agua com gelo e envelhecida por 2 h a 350 °C, condicdes (A, B e C)SE 2h.

Para amostras envelhecidas durante o tempo de 6 h, a caracterizagdo microestrutural é
apresentada na Figura 5.13. Verifica-se, por meio da anélise metalografica, o surgimento de

62



discretas regides nas quais a morfologia apresentada possui formato acicular, apontadas pelas

setas, dentro dos graos primarios da fase f.
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Figura 5.13 - Microestrutura e difratograma de raios X da liga Ti35Nb2,5Sn laminada a frio, solubilizada a 900
°C por 15 min, resfriada em agua com gelo e envelhecida por 6 h & 350 °C, condicdes (A, B e C)SE 6h.

7

O surgimento dessa nova morfologia é resultado do aumento do tempo de
envelhecimento que foi capaz de aumentar a fracdo volumétrica da fase a’’, uma vez que
ocorreu 0 surgimento de um novo pico de difragdo em aproximadamente 50,3°
correspondente a esta fase, conforme demonstrado pela difracdo de raios X cujos resultados
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também sdo apresentados na Figura 5.13. Os difratogramas mostram que foi detectada
presenca da fase ® nas trés condigdes (A, B, C)SE-6h. A formacédo desta fase em ligas de
titdnio B pode ocorrer durante o resfriamento brusco que gera um colapso de planos atbmicos
a partir da matriz 3, ndo sendo necessaria rejei¢ao de soluto para seu desenvolvimento e neste
caso gera-se a fase o atérmica (CREMASCO et al, 2011) ou por meio da rejeicdo de soluto
em que este processo é ativado por aumento da temperatura durante periodos relativamente
longos — processos de envelhecimento — e ocorre a nucleagdo e crescimento da fase ®
isotérmica. Destaca-se neste ponto que quando uma liga de titanio B é resfriada de forma
abrupta, o fendmeno associado ao colapso de planos atdmicos é considerado um dos fatores
responsaveis pela fragilizacdo das ligas de titanio que contém a fase w.

Considerando o aumento de dureza Vickers para o tempo de envelhecimento de 6h, é
possivel estimar por meio da difracdo de raios X que o fator responsavel esta associado ao
surgimento da fase @ e a um possivel aumento da fracdo volumétrica da fase a’’, visto que os
difratogramas apresentam surgimento de picos de difracdo caracteristicos de ambas fases.
Além disso, as imagens referentes a caracterizacdo por microscopia 6tica demonstram um
visivel aumento na quantidade da fase o’’, proxima aos contornos de grdos e também no
interior dos gréos da fase B, conforme indicado pelas setas na Figura 5.13.

Os efeitos associados ao aumento do tempo de envelhecimento para 24h séo
apresentados na Figura 5.14. Observa-se que a microestrutura é composta por graos primarios
da fase B, em formato aproximadamente circular, e que no interior destes gréos existe a
morfologia acicular que pode ser atribuida a fase o’’. A presenca das fases B, ® e o’ estdo
confirmadas pela analise por difracdo de raios X, conforme difratogramas referentes as
condigdes (A,B,C)SE24h. A presenga da fase o € melhor evidenciada para a amostra
laminada a frio com 70 % de reducdo, pois o pico de difracdo referente a condicdo ASE24h é
apresentado com maior intensidade relativa, em comparacdo aos respectivos picos nos
difratogramas das condi¢cdes BSE24h e CSE24h. Pela analise microestrutural por difracdo de
raios X, variacdes na intensidade de um pico de difracdo pode inferir na estabilidade ou
desestruturacdo de uma fase, entretanto, os dados de dureza Vickers destas condigOes
apresentados nas curvas de envelhecimento mostram que a condicdo ASE24h possui menor
valor de dureza, apesar de apresentar o pico de difracdo mais intenso para a fase ®. Assim,
nédo se pode sugerir que essa diminuicdo da intensidade do pico da fase o seja entendida como
um indicativo associado a diminuicdo desta fase. Este fato pode estar associado ao aspecto de
heterogeneidade microestrutural entre as diferentes amostras, provocada pelo gradiente de

deformacédo como resultado do processo de laminacéo.
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Outro ponto a ser destacado em relacdo aos difratogramas referentes as condicoes
BSE24h e CSE24h (Figura 5.14) é a diminuigdo na intensidade dos picos de difragdo em
aproximadamente 55,8° e 70,1°, relativos a fase P nas dire¢des planares (200) e (211),
respectivamente.
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Figura 5.14 - Microestrutura e difratograma de raios X da liga Ti35Nb2,5Sn laminada a frio, solubilizada a 900

°C por 15 min, resfriada em agua com gelo e envelhecida por 24 h a 350 °C, condicGes (A, B e C)SE 24h.

A Figura 5.15 apresenta os resultados da caracterizagdo microestrutural para o tempo

de envelhecimento de 44 h. O aspecto morfoldgico indica a formacédo da fase B, da fase o e
presenca da fase acicular o’> que s@o constatadas pelos difratogramas de raios X apresentados
na figura. Vale salientar que o aspecto morfoldgico da fase  ndo se apresenta de forma clara
65



nas micrografias, pois esta fase € geralmente encontrada na forma de finos precipitados e sua

fracdo volumétrica compondo a liga se faz presente em pequena quantidade.
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Figura 5.15 - Microestrutura e difratograma de raios X da liga Ti35Nb2,5Sn laminada a frio, solubilizada a 900
°C por 15 min, resfriada em agua com gelo e envelhecida por 44 h a 350 °C, condicGes (A, B e C)SE 44h.

Conforme pode ser observado ainda, ao se realizar a analise dos difratogramas
apresentados na Figura 5.15, para a amostra ASE44h existe um aumento na intensidade do
pico de difragdo em aproximadamente 78,5°, referente a fase o’’. Para as condi¢des BSE44h ¢
CSE44h, a intensidade dos picos de difracdo em aproximadamente 55,8° e 70°, relativos a
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fase B nas direcdes planares (200) e (211), € que mostra um aumento quando comparada as
respectivas condic¢des no tempo de envelhecimento em 24h.

Outro ponto a ser observado para esta condigdo é a diminui¢do do pico de difracdo em
aproximadamente 70° referente a fase B e correspondente a (211) para a condicio CSE44h. E
possivel perceber ainda que a condicdo BSE44h apresenta um pico de difracdo proximo a 50°,
fase o’ (102), que ndo é encontrado nas outras condi¢fes analogas a esta condicéo.
Novamente a hipdtese a ser considerada é que a microestrutura dessas amostras ndo apresenta
homogeneidade microestrutural em toda sua extensdo, assim, como o feixe de raios X atinge
uma regido muito pequena da amostra, os resultados podem ser divergentes por conta da
suposta heterogeneidade microestrutural.

Na Figura 5.16 é apresentada a analise das condi¢bes (A,B,C)SE-72h. O aspecto
morfoldgico nos indica a presenca das fases metaestaveis que surgiram a partir dos graos
primarios da fase p provenientes do processo de solubilizacdo seguido de témpera. Estas fases
sdo confirmadas por meio dos difratogramas que apresentam picos de difracdo referentes as
fases B, o’ e .

Considerando os valores de dureza Vickers apresentados na curva de envelhecimento
(Figura 5.11), destaca-se a reducao da resisténcia a deformacao plastica localizada em funcéo
do aumento do tempo de envelhecimento para a condicdo BSE-72h. Para esta condigdo o
valor de dureza medido é equivalente a (231 + 7,8) HV2, que é o menor valor dentre 0s
valores apresentados pelas amostras envelhecidas a 350 °C por tempos a partir de 24h, ap6s
laminacdo a frio, solubilizacdo e témpera. Este valor de dureza ocorre apdés ter sido atingido o
pico maximo na condi¢cdo BSE-24h. Na literatura sdo encontrados trabalhos mostrando que a
precipitacdo de fases metaestaveis ao longo do tempo de envelhecimento causa o efeito de
endurecimento que atinge valores considerados criticos, que se refere a um maximo de
dureza. Em seguida o aumento no tempo de envelhecimento promove transformacgfes que
causam a queda e novo crescimento, gerando um novo pico de dureza, conforme tendéncia
apresentada pela curva BSE.

Neste ponto, faz-se a ressalva que as mudangas nas fases responsaveis por promover
este efeito ndo foi percebida por meio das técnicas de caracterizacdo utilizadas neste estudo,
pois ao se comparar, por exemplo as condi¢cdes BSE24h (maxima dureza) e BSE72h (menor
dureza para tempos maiores de envelhecimento), ndo ha mudancas significativas no aspecto
morfologico das metalografias e também ndo se observa alteracdes claras nos difratogramas
de raios X para estas condic¢des, conforme pode ser observado comparando-se o conjunto de

dados apresentados nas Figuras 5.14 e 5.16.
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Figura 5.16 - Microestrutura e difratograma de raios X da liga Ti35Nb2,5Sn laminada a frio, solubilizada a 900

°C por 15 min, resfriada em dgua com gelo e envelhecida por 72 h & 350 °C, condicbes (A, B e C)SE 72h.

A caracterizacdo microestrutural referente as condicdes (A,B,C)SE-96h é apresentada
na Figura 5.17. Em relacdo a morfologia, ndo ocorreram mudancas consideraveis quando se
comparam estas condi¢cdes as envelhecidas pelo tempo de 72h. No que diz respeito aos
difratogramas de raios X, constata-se que a liga Ti35Nb2,5Sn nas condicdes citadas
apresentam as fases B, o’” e .

Diferencas entre as imagens metalograficas estdo basicamente associadas ao ataque
realizado para possibilitar a visualizacdo dos contornos de grdos. Para as condigOes
envelhecidas por 96h a dureza Vickers aumentou em relacdo as amostras envelhecidas por
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72h, no entanto, como ndo foi possivel diagnosticar grandes alteracGes significativas nos

difratogramas de raios X.
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Figura 5.17 - Microestrutura e difratograma de raios X da liga Ti35Nb2,5Sn laminada a frio, solubilizada a 900
°C por 15 min, resfriada em agua com gelo e envelhecida por 96 h & 350 °C, condices (A, B e C)SE 96 h.

O trabalho mecénico resultado do processo de laminacdo a frio promove o
encruamento, a formacdo de defeitos e o acumulo de tensGes residuais na microestrutura do
material. Estes efeitos podem agir de forma negativa ou positiva, dependendo da utilizacdo da
liga, pois em muitos casos sdo responsaveis por comprometer a ductilidade, no entanto,

geralmente quando isso ocorre, ha melhoria da resisténcia mecanica da liga metalica.
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O processo de laminacédo a frio da liga Ti35Nb2,5Sn resultou no encruamento e no
acimulo de defeitos e tenses internas na microestrutura, conforme dados ja apresentados. E
sabido que a eliminacdo parcial ou completa dos efeitos da laminacdo a frio pode ser
alcancada por meio da aplicacdo de tratamentos térmicos e isso depende da temperatura e
tempo de aplicacdo. Com intuito de melhorar o conjunto de propriedades do material, como
resisténcia e ductilidade, por meio do alivio de tensdes e da precipitacdo de fases em meio a
microestrutura deformada plasticamente pela laminagéo, foi realizado o envelhecimento da
liga Ti35Nb2,5Sn em amostras retiradas a partir das reduc@es de 70 %, 80 % e 90 %, (A, B e
C), condicdes apenas laminadas a frio, para os tempos de envelhecimento de 2h a 96h,
conforme indicado na metodologia.

Na Figura 5.18 sdo apresentadas as curvas de envelhecimento da liga Ti35Nb2,5Sn
laminada a frio com reducdes de 70 %, 80 % e 90 %. Comparando-se a dureza entre
condicgdes apenas laminadas a frio (Figura 5.10) e laminadas a frio seguida de envelhecimento
(Figura 5.18%), é possivel perceber que o aumento do tempo de envelhecimento resulta em
maior dureza. J& ocorrem aumentos significativos nos valores de dureza Vickers a partir do
tempo de envelhecimento equivalente a 2h. Neste tempo, 0 aumento € mais pronunciado
quanto maior for o nivel de deformacéo a frio empregado antes da realizacdo do processo de
envelhecimento e pode estar associado a formacéo de fases metaestaveis que possuem maior
dureza (DU et al, 2014) formadas a partir de estruturas que contenham grande quantidade de
deformacéo apds aquecimento a temperaturas acima de 260 °C em ligas de titanio p (LOPES
etal, 2011).

Para os tempos de envelhecimento equivalentes a 6h e 24h, observa-se novamente
progressivo ganho de dureza em fungdo do aumento do tempo de envelhecimento e, neste
caso, ndo ha variacdo significativa ao serem comparados os niveis de deformacdo
empregados, pois os intervalos de confianca de cada uma das condigdes (A, B, C)E-6h e (A,
B, C)E-24h se interceptam. Assim, é sugerido mais uma vez que a deformacéo aplicada por
meio da laminagéo a frio ndo influenciou de forma significativa no valor de dureza Vickers
para amostras envelhecidas em tempos superiores a 6h, e novamente a possivel explicacdo
para este fato é que ligas de titanio B apresentam superplasticidade. O aumento de dureza em
ligas que apresentam superplasticidade nao depende fortemente do nivel de deformacéo e sim,
das fases presentes na liga.

Das curvas de envelhecimento observa-se ainda uma tendéncia para formagéo de um
patamar de dureza estabelecido em meio aos tempos de envelhecimento entre 24h e 96h.
Analisando-se a curva referente as condi¢cdes CE, o grafico mostra uma suave tendéncia em
aumento de dureza entre 24h e 44h, no entanto, ocorrem oscilacdes dessa tendéncia entre 72h
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e 96h. Ja as curvas referentes as condicbes AE e BE entre os tempos de 24h e 96h,
demonstram um comportamento em que ocorre suave crescimento de dureza. Entretanto, ao
serem considerados os intervalos de confianca a 0,95, percebe-se que ndo ocorrem alteragdes
expressivas nos valores de dureza Vickers, estabelecendo-se a tendéncia do surgimento de um
possivel patamar. Para essa hipotese ser confirmada é necessario aplicar o envelhecimento

durante tempos mais logos.
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Figura 5.18 - Curvas de envelhecimento a temperatura de 350 °C, da liga Ti35Nb2,5Sn, nos tempos
equivalentes a (2, 6, 24, 44, 72 e 96) h. Amostras laminadas a frio seguida de envelhecimento. As barras de erro
referem-se ao intervalo de confianga de 0,95.

A analise microestrutural para as condi¢des nas quais a liga Ti35Nb2,5Sn foi laminada
a frio e envelhecida a temperatura de 350 °C sdo apresentadas entre as Figuras 5.19 e 5.24. De
modo geral, em todas as imagens obtidas por microscopia Otica percebe-se a presenca de uma
estrutura na forma acicular repleta de um emaranhado de fases que se entrelacam. Conforme
citado anteriormente, essa estrutura é caracteristica da formacdo de bandas de deslizamento e
da fase martensita o’’, resultado do alto nivel de deformacdo empregado por laminacéo a frio.
Os graos primarios da fase B se apresentam na forma achatada devido ao processo de
laminacgéo a frio e ainda, observa-se que o envelhecimento reduziu a quantidade de defeitos
relacionados a presenca de bandas de deformacdo, entretanto a microestrutura ainda se

encontra repleta de grdos desordenados da fase p priméaria e bandas de deformacgéo formando
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subgrdaos em conjunto a uma microestrutura predominantemente entrelacada caracteristica da

fase o”’.
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Figura 5.19 - Microestrutura da liga Ti35Nb2,5Sn laminada a frio e envelhecida a temperatura de 350

°C por 2 h. A, B, C=70%, 80%, 90%, respectivamente e E = envelhecida.

De uma forma geral, a organizacdo da morfologia entre as diferentes condicdes de
laminacdo e apo6s aplicacdo dos diferentes tempos de envelhecimento é bem semelhante. Os
grdos das fases presentes encontram-se orientados na direcdo paralela a realizagdo da
laminag&o. E visivel a presenca de grios formados por agulhas de a’* dentro de graos da fase
B, conforme pode ser observado na condigdo CE6h (Figura 5.20). Em meio a essa estrutura,
pelo histérico associado ao envelhecimento, ha indicios de que a transformacdo reversa na
qual a fase martensita o’ se transforma em B também pode ter acontecido. A literatura reporta

indicagdes de que graos menores da fase  sdo nucleados a partir de subgrdos da fase a’’
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induzidos por deformagdo e presentes no interior da matriz  de ligas que sofreram
deformacéo severa (MATSUMOTO et al, 2007), dessa forma, o desenvolvimento de novos

graos da fase P pode ter sido alcancado durante o envelhecimento.
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Figura 5.20 - Microestrutura da liga Ti35Nb2,5Sn laminada a frio e envelhecida a temperatura de 350 °C por 6
h. A, B, C =70%, 80%, 90%, respectivamente e E = envelhecida.

Ao acompanhar a evolugdo da microestrutura no decorrer tempo de envelhecimento,
verifica-se a partir das imagens metalograficas que as placas lamelares mais escuras, regifes
nas quais foi sugerida a presencga da fase o’’, se tornam mais espessas. Esse engrossamento
pode estar associado ao crescimento da fracdo volumétrica das fases metaestaveis. O que
corrobora com os resultados de dureza Vickers apresentados pelas curvas de envelhecimento

que aumentam em funcdo do tempo de envelhecimento.
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Figura 5.21 - Microestrutura da liga Ti35Nb2,5Sn laminada a frio e envelhecida a temperatura de 350
°C por 24 h. A, B, C = 70%, 80%, 90%, respectivamente e E = envelhecida.

A caracterizacdo microestrutural por difracdo de raios X confirma a presenca das fases
B e o’ em todas as amostras laminadas a frio e envelhecidas. H4 um unico pico de difracao
referente fase o, para as condigoes (A, B, C)E-24h, conforme pode ser visualizado na Figura
5.21. Ao avancar do tempo de envelhecimento este pico referente a fase o desaparece e é
também verificado que ocorre o surgimento do pico de difracdo em aproximadamente 55,5°
que corresponde a fase B (200). Este pico comeca a ser notado ja nas condi¢des envelhecidas
por 6h, ganhando destaque no mesmo tempo em que ocorre o0 surgimento da fase o. Este fato
corrobora com a afirmagdo de que durante o envelhecimento pode ocorrer transformacédo

reversa da fase a’’ para B, visto que antes do tempo de envelhecimento em 6h nao ha
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indicativo do pico de difracdo proximo a 55°. Além disso, comparando-se os difratogramas
para as condi¢cbes AE-24h, AE-44h e AE-72h (Figuras 5.21, 5.22 e 5.23, respectivamente),
verifica-se que o pico citado esta presente em 24h, ndo aparece em 44h e surge novamente

para 72h de envelhecimento.
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Figura 5.22 - Microestrutura da liga Ti35Nb2,5Sn laminada a frio e envelhecida a temperatura de 350
°C por 44 h. A, B, C = 70%, 80%, 90%, respectivamente e E = envelhecida.

Embora o processo de témpera possa conduzir a presenca de tensfes internas na
microestrutura e, consequentemente, formacdo de fases metaestaveis, a fracdo volumétrica
destas fases provavelmente é encontrada em quantidades menores. Essa hipdtese parte do
principio que os valores de dureza Vickers sdo menores para todas as amostras nas condi¢des

laminadas a frio e ap0s aplicacdo do tratamento de solubilizacéo, témpera e envelhecimento
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(A,B,C)SE quando comparadas as amostras laminadas a frio e apenas envelhecidas (A,B,C)E,

mesmo sendo que a caracterizacdo por difragdo de raios X mostra a ocorréncia predominante

das mesmas fases 8, a’’ e o.
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Figura 5.23 - Microestrutura da liga Ti35Nb2,55n laminada a frio e envelhecida a temperatura de 350 °C por 72

h. A, B, C = 70%, 80%, 90%, respectivamente e E = envelhecida.
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Figura 5.24 - Microestrutura da liga Ti35Nb2,5Sn laminada a frio e envelhecida a temperatura de 350
°C por 96 h. A, B, C = 70%, 80%, 90%, respectivamente e E = envelhecida.

Os resultados da difracdo de raios X indicam que as mudangas de fases apresentadas
ndo se configuram como fator decisivo para determinacdo dos valores de dureza Vickers nas
condigdes laminadas a frio e seguida de envelhecimento. Para 0s casos aqui estudados outros
fatores s@o relevantes, como o historico de processamento termomecanico do material. Assim,
a variacdo de dureza pode estar associada ao terceiro estagio da curva — que representa a taxa
de endurecimento por deformacdo, no qual o comportamento é parabdlico e ha competicdo
entre 0 aumento do numero de discordancias e o efeito de aniquilacdo de discordancias
(HETZBERG, 1996). Isto é, o material ganha dureza até o limite em que sua microestrutura
permite acomodar discordancias (defeitos) seja atingido. Quando a quantidade de
discordancia atinge tal limite, o efeito de aniquilacdo de discordancias ganha protagonismo e
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faz com que o numero de defeitos presentes na microestrutura seja reduzido. Assim, a dureza
da liga metalica pode ser diminuida mesmo que se tenha feito um incremento de deformagéo

ao nivel macroscépico.
5.5.Analise quimica

Anélise Elementar ¢ uma técnica utilizada para determinar quantitativamente a
presenca de C, H, N, O e S nos mais diversos materiais (ATKINS et al, 2010). Para
determinacdo de tais elementos é realizada uma combustdo da amostra sob condicdes
controladas e na presenca de um catalisador. Ap6s a combustdo da amostra, os produtos
gerados sdo analisados por meio de detectores, adequados para definir a quantidade de cada
elemento, que se encontram instalados em serie em diferentes camaras do equipamento.

Uma vez que todos os processos termomecanicos aplicados a liga Ti35Nb2,5Sn foram
executados em atmosfera ambiente, rica em O e N (elementos estabilizadores da fase a, em
ligas de titanio) que em alta temperatura podem difundir para o interior da liga a partir da
superficie e promover a estabilizacdo da fase a, a fragilizagdo do material ou ainda, em
maiores quantidades formar éxidos e nitretos, foi executada uma analise quimica (Analise
Elementar CHNS-O) com o intuito de determinar a quantidade de N presente no interior da
liga Ti35Nb2,5Sn. Esta analise foi realizada em duas diferentes amostras para 0 maior tempo
de exposicao ao tratamento térmico de envelhecimento (96h) e os resultados sdo apresentados
na Tabela 5.1. E importante indicar que em razdo de problemas com o detector de oxigénio do
equipamento utilizado para realizar a analise elementar, ndo foi possivel quantificar o teor de
oxigénio.

Tabela 5.1 - Teor de nitrogénio presente na liga Ti35Nb2,5Sn para diferentes condi¢Ges de trabalho a

frio e maior tempo envelhecimento.

Amostra Nitrogénio (%o)
AE96h 0,014
CE96h 0,027

Ao comparar estes resultados com o valor do teor maximo permitido de nitrogénio
(0,03%) para o titanio grau 2 definido pela ASTM B348, observa-se que apesar dos
tratamentos termomecanicos terem sido realizados em atmosfera ao ar, ndo ocorreu difusao de
quantidade significativa de nitrogénio para o interior da liga Ti35Nb2,5Sn nas condi¢cfes
analisadas. Assim, supde-se que os tratamentos térmicos empregados ndo permitiu a difusao
de nitrogénio para o interior da liga. O mesmo espera-se para 0 oxigénio. Esta constatacdo

também foi proposta e observada empiricamente em estudos anteriores (GRIZA et al, 2014;
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AZEVEDO et al, 2015) nos quais as ligas foram produzidas por meio dos mesmos processos
e utilizando-se 0s mesmos equipamentos e os teores dos elementos quimicos N e O se
mantiveram abaixo do limite indicado pela norma, conforme dados apresentados em tais
estudos.

Uma vez que o teor de nitrogénio se encontrou com o valor dentro da faixa permitida
para o titanio grau 2, sugere-se que o teor de oxigénio também se manteve dentro da faixa
permitida, pois ele € um atomo com caracteristicas proximas as caracteristicas do nitrogénio
em termos de difusividade. Além disso, a incorporacdo desses elementos provoca a
fragilizacdo das ligas por excesso de oxigénio e nitrogénio resultando em grande dificuldade
na laminagéo, principal parametro de nosso estudo. Destaca-se ainda que ndo foi constatado
nenhum problema com a realizagdo da laminacdo e que mesmo apos o envelhecimento a
temperatura de 350 °C por um tempo de 96 h, conforme observa-se na Figura 5.24 a analise
por difracdo de raios X ndo evidenciou presenca da fase a que ¢é estabilizada para teores
elevados de oxigénio e nitrogénio especialmente quando encontram-se acima dos valores
permitidos. Estes fatos reforcam a ideia apresentada de que ndo ocorre difusdo de oxigénio e

nitrogénio para o interior da liga Ti35Nb2,5Sn.
5.6.Ensaio de Tracéo

Conforme indicado na metodologia, vale lembrar que os ensaios de tracdo foram
realizados considerando duas condigfes de laminacdo a frio 70 % e 90 % (condigcOes A e C,
respectivamente), um tempo de envelhecimento (24h) a temperatura de 350 °C e as dire¢des
longitudinal e transversal, tomando-se por referéncia a direcdo de laminacdo como variaveis.
Tais parametros foram definidos com base nos resultados apresentados nas avaliagOes
anteriores, considerando especialmente os resultados do ensaio de dureza Vickers.

O ensaio de tracdo é realizado com a finalidade de medir um conjunto de propriedades
do material que estd sendo ensaiado. Dentre as principais propriedades medidas séo citados 0s
limites de escoamento e de resisténcia a tracdo e o alongamento. E também por meio desse
ensaio que se faz a avaliacdo e determinacdo (ou estimativa) do modulo de elasticidade e da
ductilidade. Para determinacdo dessas propriedades faz-se necessario aquisicdo de dados
(carga e deslocamento) referentes a um esfor¢o axial em tracdo que é aplicado num corpo de
prova com dimensdes conhecidas.

Com base nos dados de carga, deslocamento e também da geometria do corpo de
prova, previamente definida, sdo realizados célculos de tensdo e deformacdo que séo

utilizados para a montagem de graficos e entdo, a partir destes se realizam as determinacdes
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das propriedades ja citadas. Nas Figuras 5.25 e 5.26 sdo apresentadas as curvas tensdo-
deformacdo representativas do ensaio de tracdo aplicado nas oito condigdes de
processamento. Para efeito de melhor visualizagdo, as curvas estdo apresentadas em dois
grupos de corpos de prova, apenas laminadas a frio (AL, AT, CL e CT) e laminados a frio e
envelhecidos a temperatura de 350 °C por 24h (ALE, ATE, CLE e CTE) nas direcdes
longitudinal e transversal, Figuras 5.25 e 5.26, respectivamente.

Uma analise visual comparativa entre os diferentes grupos de processamento
termomecanico aponta que o tratamento de envelhecimento melhora a resisténcia mecéanica e
promove a reducéo da capacidade de deformacdo da liga Ti35Nb2,5Sn, quando se compara 0s
niveis de tensdo e de deformacdo atingidos pelas amostras antes e apds aplicacdo do
envelhecimento, Figura 5.25 e 5.26, respectivamente. Como exemplo, ao serem comparadas
as condicdes CT e CTE (C = 90 % de reducdo na laminacdo; T = direcdo transversal; E =
envelhecida), a deformacdo sofrida até a ruptura para a condicdo CTE chega a ser

aproximadamente 40 % menor.
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Figura 5.25 - Curvas representativas do ensaio de tracdo da liga Ti35Nb2,5Sn laminada a frio para amostras
deformadas a 70 % nas direc8es longitudinal e transversal (AL e AT) e deformadas a 90 % nas direcbes

longitudinal e transversal (CL e CT).

80



1400

1200 -

1000 -

800

s (MPa)

600

400

200

0 —rT - T - 1 - 1 1 T 1 " T T T T T 7
0,00 002 004 006 008 o010 012 014 0,96 0,18 0,20

¢ (Mm/mm)

Figura 5.26 - Curvas representativas do ensaio de tracdo da liga Ti35NDb2,5Sn, laminada a frio e envelhecida a
temperatura de 350 °C por 24 h, para amostras deformadas a 70 % nas direc@es longitudinal e transversal (ALE e

ATE) e deformadas a 90 % nas dire¢Bes longitudinal e transversal (CLE e CTE).

A avaliacdo das caracteristicas geométricas dos corpos de prova em conjunto com a
analise das curvas tensdo — deformacdo obtidas a partir do ensaio de tracdo, permitiu
determinar os valores das propriedades mecanicas referentes aos limites de escoamento (o y)
e de resisténcia a tracdo (o max), a0 alongamento (Al) e a reducéo de area (Ra), conforme pode
ser visualizado na Tabela 5.2. Cabe informar as seguintes ressalvas: o limite de escoamento
foi determinado para as condi¢cbes sem a aplicacdo do tratamento de envelhecimento,
considerando 0,2% de deformacdo. J& para as amostras envelhecidas, os limites de
escoamento foram definidos adotando-se 0,1% de deformagdo que é indicado quando a liga
metéalica apresenta dureza elevada e baixa zona de deformacéo plastica.

Considerando apenas o nivel de reducdo na laminacéo, de acordo com os resultados
apresentados observa-se que quanto maior o nivel de deformacdo aplicado maiores sdo 0s
valores dos limites de escoamento e de resisténcia a tracdo. Nota-se também uma discreta
tendéncia na diminuicdo do alongamento e da estriccdo (reducdo de area) provida pelo
empescogamento durante a fase final do ensaio de tracdo que conduz o corpo de prova a
ruptura.

Ao se avaliar a direcdo de aplicagdo do carregamento durante a tracdo em funcdo da
direcdo de laminacdo antes do envelhecimento, os resultados sugerem que ndo ha alteragdes
expressivas dessas propriedades entre as amostras ensaiadas. Um ponto a ser destacado é
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apenas a leve tendéncia no aumento da oy para as amostras em que 0s corpos de prova foram
retirados na direcdo longitudinal a laminacdo. Todavia, nota-se que apds aplicacdo do
envelhecimento o ganho de resisténcia mecanica nas amostras ensaiadas na direcéo
transversal € mais significativo que para as amostras na direcdo longitudinal conforme dados

apresentados na Tabela 5.2.

Tabela 5.2 - Propriedades mecanicas da liga Ti35Nb2,5Sn laminada a frio e ap0s tratamento térmico de
envelhecimento a 350 °C por 24 h, obtidas a partir do ensaio de tracdo. Os valores entre parénteses referem-se ao
desvio padréo.

Amostra oy (MPa) omax (MPa) Al (%) Ra(%)
AL 713,3(11,9) 793,9 (19,00 13,0(0,9) 52,9 (5,1)
AT 670,3(18,6) 770,7(20,6) 9,1(1,2) 44,2 (12,1)
CL 756,5 (26,2) 830,3 (6,7) 12,3 (4,3) 43,0 (3,0)
CT  733,7(17,2) 8424(56) 88(10) 332(8,9)

ALE* 10955 (29,7) 1160,6 (23,3) 1,8(0,4) 3,6 (2,9)
ATE* 1206,5(31,8) 1247,5(38,4) 0,7(0,5) 2,3(1,5)
CLE* 1157,5(47,4) 1230,3(28,3) 1,4(13) 2,3(0,5)
CTE* 12615(6,4) 13234 (11,6) 0,6(0,4) 2,1(0,9)

(*) Os valores de limite de escoamento destas amostras foram definidos adotando-se 0,1% de deformacdo que é

indicado quando a liga metalica apresenta dureza elevada e baixa zona de deformacéo plastica.

E identificado que o aumento dos limites de escoamento e de resisténcia a tragio sio
expressivos quando se comparam os resultados antes e ap6s o tratamento de envelhecimento a
temperatura de 350 °C, por 24h. E observada ainda uma reducio dréstica no alongamento e na
reducdo de &rea que é caracteristica da perda de ductilidade. Estes efeitos podem entéo
estarem associados a presenca das fases metaestaveis o’ ¢ ®, conforme observado pelos
difratogramas apresentados na Figura 5.21. Estes dados estdo coerentes com publicacdes
encontradas na literatura (AZEVEDO et al, 2017; REN et al, 2018) que evidenciam 0
aumento da resisténcia mecénica e a diminuicdo da ductilidade em funcéo da aplicacdo de
tratamento térmico de envelhecimento.

Ao confrontar os dados de dureza Vickers aos resultados do ensaio de tracao para 0s
grupos (A, C) e (A, C)E-24h, Figuras 5.10 e 5.18, percebe-se um significativo ganho de
dureza apds o emprego do tratamento de envelhecimento. Sendo que o aumento de dureza
reduz a ductilidade do material, os resultados do ensaio de tracdo sdo coerentes com a

caracterizacdo e a resposta a deformacéo plastica localizada.
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Quando comparados apenas os niveis de reducdo de 70 % e 90 % (A e C,
respectivamente), para o ensaio de tragdo, é possivel notar uma tendéncia de que quanto maior
0 nivel de deformacdo empregado maior sdo os limites de escoamento e de resisténcia a

tracao e consequentemente, menores sdo o alongamento e a ductilidade.
5.7.Modulo de elasticidade

O modulo de elasticidade ¢ uma propriedade do material baseada na forca de ligagdo
entre os atomos que depende da distancia de ligacdo interatdmica sendo entdo influenciada
pela estrutura cristalina. Conforme descrito na metodologia 0 modulo de elasticidade foi
obtido com auxilio de strain gauges. A Tabela 5.3 apresenta os valores do médulo de
elasticidade (E) da liga Ti35Nb2,5Sn medido ap6s laminagéo a frio aos niveis de 70 % e 90 %
nas direcdes longitudinal e transversal a direcdo de laminacdo e apos realizacao de tratamento

térmico de envelhecimento a 350 °C por 24 h.

Tabela 5.3 - Resultados do mddulo de elasticidade (E) para a liga Ti35Nb2,5Sn laminada a frio e apos
tratamento térmico de envelhecimento a 350 °C por 24 h.

Amostra E (GPa) médio Desvio padrédo

AL 49,28 9,74
AT 68,80 7,62
CL 4431 2,97
CT 58,29 8,23
ALE 59,46 <515
ATE 86,37 6,94
CLE 68,67 8,32
CTE 90,93 8,03

E conhecido que o mddulo de elasticidade caracteriza-se como sendo uma das
propriedades dos metais que praticamente ndo sofre variacdo, embora possa ser levemente
influenciado pela adicéo de elementos de liga. No entanto, a literatura vem apontando que em
certos casos 0 modulo de elasticidade pode sofrer mudancas devido as varia¢des alotrépicas
promovidas por meio da aplicacdo de tratamentos térmicos e pelo emprego de trabalho
mecanico a quente ou a frio que altere a estrutura atbmica da liga metalica (MATSUMOTO,
WATANABE e HANADA, 2007; GRIZA et al, 2014) condicionando-a a apresentar
alteragdes no valor da referida propriedade. Conforme pode ser verificado na Tabela 5.3, 0s

resultados apresentados neste trabalho estdo coerentes com estas informagdes, uma vez que 0S
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valores do modulo variaram em fungéo do nivel de deformacéo, da diregdo da laminagéo e da
aplicacdo do tratamento de envelhecimento.

A partir da Tabela 5.3, observa-se que a orientacdo longitudinal confere a liga um
menor valor de médulo de elasticidade. A explicacdo para isso baseia-se no fato de que o
processo de laminacdo promove a formacdo de uma textura capaz de modificar o parametro
de rede da ceélula unitéria, conforme demonstrado em alguns trabalhos encontrados na
literatura (MATSUMOTO, WATANABE e HANADA, 2007; SAVADOR et al, 2016). Além
disso, Hanada e colaboradores (2014) relataram ainda que a fase o’ apresenta baixo modulo
de elasticidade e que quanto maior a fracdo volumeétrica dessa fase, menor sera o valor desse
modulo (HANADA et al, 2014). Para os autores este foi o principal fator responsavel pelo
baixo modulo de elasticidade. Faz-se necessario indicar que no trabalho de Hanada foi
estudada a liga Ti-33,6Nb-4Sn e o método de deformacdo empregado foi o forjamento,
obtendo-se os valores de E variando entre 44 GPa e 56 GPa. Ao se analisar a direcdao
transversal, observa-se que o valor no modulo de elasticidade € maior. A esse aumento é
atribuido uma textura desenvolvida nas direcdes (220)a’’[001]a’’ que aumenta o modulo em
funcdo do pardmetro de rede ¢ ser o menor para a célula unitaria da fase a”> (MATSUMOTO,
WATANABE e HANADA, 2007).

Analisando a o6tica de que uma maior fracdo volumétrica da fase o’’ ira apresentar
baixo mddulo de elasticidade, o0 aumento nos valores desta propriedade apds aplicacdo do
envelhecimento ja € esperado, avaliando que este tratamento térmico fornece energia a
nucleagdo e crescimento de fases para que ocorra a transformagdo da fase a’> em novas fases
e assim haja uma diminuicao da fracdo volumétrica de a’’. Percebe-se ainda que, mesmo apds
aplicacdo do tratamento térmico de envelhecimento, o efeito da direcdo de laminagdo ainda é
significativo uma vez que as condi¢Ges ALE e CLE apresentam valores menores de E quando
comparada as amostras ATE e CTE. Outro fator que contribuiu para o aumento do médulo de
elasticidade é a presenca da fase ® que € detectada, por meio da técnica de difracdo de raios
X, nas amostras AE24h e CE24h (Figura 5.21).

Os dados referentes ao modulo de elasticidade estdo em acordo com os resultados do
ensaio de tracdo. Uma vez que o modulo de elasticidade na direcdo transversal é maior, j era
esperado que a resisténcia mecéanica do material fosse maior. Entretanto, para o caso das
amostras ndo envelhecidas, (AL, AT) e (CL, CT), esta regra ndo e valida. Como ja visto
anteriormente, a texturizag@o da estrutura da liga interferiu significativamente no resultado do

modulo.
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5.8.Ensaio de flexao

Os ensaios de dobramento e flexdo diferem entre si pelo fato de que naquele é
produzida deformagdo plastica permanente com o objetivo de avaliar a ductilidade e
capacidade de deformacdo do material sem que necessariamente ocorra fratura do corpo de
prova. Em relacdo ao ensaio de flexdo, ha ruptura do corpo de prova e este ensaio é aplicado
em materiais frageis ou com elevado limite de resisténcia e dureza. A finalidade deste ensaio
é medir a resisténcia maxima a flexdo em condicbes de carregamento em que o principal
esforgo é de flex&o.

Conforme descrito na metodologia estes ensaios foram aplicados considerando apenas
a direcdo longitudinal de laminacdo. As Figuras 5.27 e 5.28 apresentam as curvas tensao-
deflexdo para os ensaios de dobramento, sendo este interrompido (sem ocorréncia de ruptura
das amostras FAL e FCL) no momento em que a deflexdo do corpo de prova atingiu 6 mm
(Figura 5.27) e de flexdo (Figura 5.28). A partir do ensaio de dobramento é possivel notar que
0 aumento no nivel de deformacdo melhora o modulo de resisténcia na flexdo que é
caracterizado como a tensdo maxima de flexdo — valores desta propriedade séo apresentados
na Tabela 5.4. J& o ensaio de flexdo, realizado nas amostras envelhecidas, evidenciou que o
nivel de deformacéo nédo influencia o0 médulo de ruptura e o moédulo de elasticidade na flex&o

conforme valores contidos na Tabela 5.4.
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Figura 5.27 - Curvas representativas do ensaio de dobramento da liga Ti35Nb2,5Sn laminada a frio com

reducdo de 70 % (FAL) e 90 % (FCL). Corpos de prova retirados na direcdo de laminacéo.
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Figura 5.28 - Curvas representativas do ensaio de flexdo da liga Ti35Nb2,5Sn laminada a frio e envelhecida a
temperatura de 350 °C por 24h, com reducéo de 70 % (FALE) e 90 % (FCLE). Corpos de prova retirados na
direcdo de laminacéo.

Estes ensaios sdo utilizados para obter valores de méaxima resisténcia a flexdo, de
modulo de elasticidade na flexdo, Tabela 5.4, que sdo usados em projeto com a finalidade de
determinar a deflexdio maxima permitida. E importante destacar que a resisténcia a flexdo
determinada por este método nédo € igual ao limite de resisténcia obtido por meio do ensaio de
tracdo. O ensaio de flexdo é bem pratico pela facilidade com a qual se produz corpos de prova
e especialmente quanto mais duro for o material ensaiado, pela dificuldade de se usinar
corpos de prova para o ensaio de tracdo. Utilizando aquele ensaio é possivel ainda detectar de
forma pratica mudancas nas propriedades mecanicas provocados por alteragdes na
composicdo quimica da liga, por rotas de tratamentos térmicos e também pela aplicacédo de
diferentes etapas de trabalho mecanico ao qual o material foi submetido (HSU et al, 2013;
ASTM E 855, 2013).

Ao comparar o0s resultados apresentados pela liga Ti35Nb2,5Sn contidos na Tabela 5.4
com a resisténcia a flexao do titanio comercialmente puro, equivalente a 844 MPa (HSU et al,
2013), observa-se que a liga possui maior resisténcia a flexdo, que é significativamente
melhorada ap6s aplicacdo do tratamento de envelhecimento, chegando a atingir
aproximadamente 2,3 vezes a resisténcia a flexdo do titanio puro. O aumento de resisténcia a
flexdo esta associado a formacéo de solucdo sélida causada pela adicdo de Nb e Sn ao titanio
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puro, pelo emprego de deformacéo plastica aplicada durante a laminacéo a frio e também ao
efeito do tratamento de envelhecimento que promoveu a precipitacdo de fases metaestaveis
causando o efeito de endurecimento da liga, conforme caracterizacdo da liga Ti35Nb2,55n e

dos valores de dureza Vickers ja apresentados.

Tabela 5.4 - M6dulo de ruptura (or) € médulo de elasticidade na flexdo (Es) da liga Ti35Nb2,5Sn laminada a frio
obtidos a partir do ensaio de dobramento e flexdo. Os valores entre parénteses referem-se aos desvios padrao de

cada condicéo.

Ensaio Amostra or (MPa) Er (GPa)
FAL 1392,6 (57,7) 44,5 (2,4)
Dobramento
FCL 1480,5 (34,7) 40,8 (3,2)
FALE 1961,2 (49,3) 47,4 (3,7)
Flexao
FCLE 1951,5 (27,5) 46,9 (4,8)

Valores de modulo de elasticidade para a liga Ti-5Nb-xMo, x =1, 3,5, 7,5, 10, 125 e
15 wt%, foram obtidos em estudo desenvolvido por Hsu e colaboradores para condicdes
similares de execuc¢do do ensaio e calculo de Er. O estudo mostrou valores do mddulo de
elasticidade na flexdo variando entre 62 GPa e 94 GPa (HSU et al, 2013). Destaca-se que a
liga Ti35Nb2,5Sn apresentou menores valores de médulo elastico conforme pode ser visto na
Tabela 5.4. Em aplicacGes ortopédicas valores menores de mddulo de elasticidade sdo
preferiveis para que haja distribuicdo mais efetiva das cargas entre o implante e o tecido 6sseo

e assim seja evitado o fendmeno de stress shielding (reabsorcéo 6ssea).
5.9.Ensaio de fadiga

As falhas por fadiga em materiais metalicos representam cerca de 90 % das falhas em
servigo, acontecem abaixo da tensdo de escoamento e geralmente ocorrem de forma
inesperada e catastrofica. Este fendmeno se deve ao fato de que a aplicacdo de tensdes ciclicas
abaixo da tensdo de escoamento faz com que ocorram deformac@es plasticas localizadas e
estas levam o material a iniciar um processo de deterioragcdo progressiva dando origem a uma
trinca que cresce e provoca aumento continuo das tensBes locais, pois atua como um
concentrador de tensGes. No momento em que a trinca atinge o chamado tamanho critico e,
consequentemente, um valor critico de intensidade de tensdo na ponta da trinca, ocorre a
ruptura do material de maneira catastréfica (REN et al, 2018). Do ponto de vista da aplicacdo
da liga Ti35Nb2,5Sn torna-se importante realizar este ensaio para que seja identificado o
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limite de resisténcia a fadiga, representado por um valor de tensdo abaixo da qual o material
podera sofrer um ndmero infinito de ciclos sem que haja a ocorréncia de falha.

O método basico de apresentacdo dos resultados deste ensaio é atraves da curva S-N,
sendo que S refere-se ao valor tensdo maxima aplicada ao corpo de prova durante o
carregamento ciclico e N se refere ao numero de ciclos que é normalmente apresentado em
escala logaritmica. Nas Figuras 5.29 a 5.32 sdo apresentadas as curvas S-N ensaiadas com
apoio em trés pontos, conforme definido na metodologia. As curvas foram montadas a partir
de corpos de prova retirados na direcdo de laminagdo para as condi¢cdes de deformacdo na
laminacéo de 70 % e 90 % e considerando aplica¢do ou nao do tratamento de envelhecimento.
Assim, as condi¢6es sdo nomeadas como WAL, WALE, WCL e WCLE.

Os graficos sdo apresentados indicando que cada ponto representado por um marcador
preenchido representa corpos de provas que romperam durante 0 ensaio, jA 0S pontos
indicados por marcadores sem preenchimento acompanhado de uma seta referem-se a corpos
de provas que atingiu a considerada vida infinita. Geralmente adota-se o nimero de 10’ ciclos
como vida infinita para o ensaio de fadiga em baixas tensdes e no caso de um corpo de prova
atingir este numero de ciclos sem que ocorra ruptura, o ensaio é interrompido. Nas curvas
apresentada a seguir, as indicag6es 1x, 2x e/ou 3x indicam o nimero de corpos de prova que
atingiu vida infinita. Os resultados sdo apresentados para valores de tensGes nominais
calculados a partir da Equacdo 4.5. Destaca-se que ndo sdo considerados efeitos de
concentradores de tensdo durante a realizagdo dos ensaios, uma vez que eles podem surgir a
partir de defeitos microestruturais ou de superficie a medida que se aumenta o tempo de
ensaio e consequentemente o nimero de ciclos.

A vida em fadiga é definida pelo nimero de ciclos que o corpo de prova resiste até
ocorréncia da falha e é bastante influenciada por fatores metaltrgicos, microestruturais e de
superficie. Mesmo quando se controla estes fatores ha uma grande dispersdo nos resultados
que pode chegar a uma ordem de grandeza em escala logaritmica entre os valores maximo e
minimo. Neste contexto, analisando-se os graficos contidos nas Figuras 5.29 e 5.30,
condicdes WAL e WCL, corpos de prova laminados com reducdo de 70 % e 90 %,
respectivamente na direcdo longitudinal, sugere-se que ndo ha divergéncias significativas para
a vida em fadiga das amostras ensaiadas as tensdes nominais equivalentes a 750 MPa,
700MPa e 650 MPa, uma vez que para este tipo de ensaio pode ocorrer variagcdo da vida em
fadiga de até uma ordem de grandeza em escala logaritmica.

Para definir o limite de resisténcia a fadiga é necessario que ao menos 3 corpos de
prova atinjam vida infinita sendo ensaiados num mesmo nivel de tensdo, dessa forma observa-
se que o limite de resisténcia a fadiga em flexdo, considerando os parametros de ensaio
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definidos na metodologia, para ambas condi¢cbes WAL e WCL é equivalente a 600 MPa, isso
sugere que o nivel de deformacdo ndo interferiu nesta propriedade, mesmo o modulo de
ruptura (or) na flexdo sendo ligeiramente maior para a condi¢cdo em que a liga Ti35Nb2,5Sn

foi laminada a 90 % de deformacdo (FCL), conforme pode ser visto na Tabela 5.4.
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Figura 5.29 - Curva S-N, obtidas aplicando o carregamento em flexdo 3 pontos, para a liga Ti35Nb2,5Sn

laminada a frio com 70 % de deformacdo. Foram ensaiados 3 corpos de prova para cada nivel de tenséo.
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Figura 5.30 - Curva S-N, obtidas aplicando o carregamento em flexdo 3 pontos, para a liga Ti35Nb2,5Sn
laminada a frio com 90 % de deformacdo. Foram ensaiados 3 corpos de prova para cada nivel de tenséo.
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Os efeitos do tratamento de envelhecimento sobre a resisténcia a fadiga séo
apresentados nas Figuras 5.31 e 5.32, condicbes WALE e WCLE, respectivamente. Ao
analisarmos o0s niveis de tensdo utilizados para determinar a vida em fadiga nestas condicdes
com 0s niveis de tenséo aos quais foram ensaiados os corpos de prova das condigdes WAL e
WCL é constatado que ndo se permite fazer uma comparacdo entre a vida em fadiga de corpos
de prova envelhecidos e de corpos de prova antes do envelhecimento, pois estes ndo séo
ensaiados em nenhum dos niveis de tensdo utilizados para ensaiar aqueles. O menor nivel de
tensdo utilizado nas condicdes envelhecidas foi 800 MPa enquanto que para as condigdes
antes do envelhecimento o maior nivel de tensdo foi 750 MPa.

No contexto apresentado é evidente que a vida em fadiga e a resisténcia a fadiga das
condicdes envelhecidas sdo superiores as das condi¢des apenas laminadas, visto que 0s niveis
de tensdo utilizados para ensaiar os corpos de prova nas condicbes WALE e WCLE séo
superiores. Para as condigdes WALE e WCLE, 3 corpos de prova atingiram vida infinita nas
tensdes de 850 MPa e 950 MPa, respectivamente. Estes entdo sdo os valores de tensdo limite
de resisténcia a fadiga dessas condi¢cBes. Uma analise sobre as condi¢cbes WAL e WALE
mostra que o envelhecimento promoveu um aumento de 41,7% do limite de resisténcia a

fadiga. Ja entre as condigfes WCL e WCLE houve aumento de 58,3%.
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Figura 5.31 - Curva S-N, obtidas aplicando o carregamento em flexdo 3 pontos, para a liga Ti35Nb2,5Sn
laminada a frio com 70 % de deformacéo e envelhecida a temperatura de 350 °C por 24h. Foram ensaiados 3
corpos de prova para cada nivel de tensao.
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Figura 5.32 - Curva S-N, obtidas aplicando o carregamento em flex&o 3 pontos, para a liga Ti35Nb2,5Sn
laminada a frio com 90 % de deformac&o e envelhecida a temperatura de 350 °C por 24h. Foram ensaiados 3
corpos de prova para cada nivel de tensao.

Para as condicGes envelhecidas é possivel notar ainda uma diferenca de 100 MPa
associadas aos respectivos limites de resisténcia a fadiga. A maior resisténcia a fadiga é
apresentada pelo grupo WCLE que sofreu maior deformacdo durante a laminacdo, e que
apresenta maior modulo de elasticidade em comparacdo a condicdo WALE. Os valores dos
modulos de elasticidade para as condi¢cfes ALE e CLE foram apresentados na Tabela 5.3.
Para esforgos em flexao e repetitivos, uma maior rigidez interna do material deve contribuir

para que o material se mantenha resistente ao carregamento externo.

5.10. Analise de superficies de fratura

Os mecanismos que resultaram em falhas dos copos de prova pelo ensaio de tragdo
foram investigados por meio de imagens das superficies de fraturas obtidas por microscopia
eletrénica de varredura. Nas Figuras 5.33, 5.34 e 5.35, pode-se observar fractografias das
superficies de fratura de alguns dos corpos de prova ensaiados em tracdo da liga Ti35Nb2,5Sn
para condi¢cdes apenas laminadas a frio e também apds emprego do envelhecimento. As
imagens apresentadas sdo representativas para o conjunto de corpos de prova analisados.

Em baixo aumento, Figura 5.33, é possivel notar a ocorréncia da estriccdo (reducdo da
area de secdo transversal do corpo de prova) para as amostras AT e CL, além disso, € visivel
que a morfologia na superficie destas amostras apresenta coalescimento de microcavidades
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(dimples) largos e profundos, evidenciados na Figura 5.34, que sdo caracteristicos na fratura
de materiais ducteis. Ao analisar as amostras ATE e CLE, nota-se que a ruptura destes corpos
de prova se deu sem ocorréncia do fenbmeno de estric¢do, pois como se pode verificar nas

fractografias os corpos de prova ndo apresentam empescocamento.

X50 X40

15kV X50  500pm CL 15kV X40 500um

Figura 5.33 - Fractografias, em baixo aumento, de amostras da liga Ti35Nb2,5Sn apds ensaio de tragéo.

Condicdes antes (AT e CL) e ap6s (ATE e CLE) o envelhecimento.

Ainda para as condigdes envelhecida ATE e CLE apresentadas na Figura 5.33, a
morfologia apresenta 0 modo de fratura plana de caracteristica fragil, na qual a superficie de
fratura que resulta na separagdo do corpo de prova ocorre principalmente de forma
transgranular (HE, LI, CHENG e WANG, 2017). Dessa forma, evidencia-se por meio destes
mecanismos de fratura que o tratamento térmico de envelhecimento reduziu
significativamente a ductilidade da liga Ti35Nb2,5Sn e esta evidéncia esta em conformidade
com os resultados do ensaio de tracdo apresentados na Tabela 5.2. E apontado ainda na
literatura que o envelhecimento conduz a formagao da fase ® e/ou da fase a que provocam o

aumento de dureza em ligas de titanio (CHEN et al, 2016; HE, LI, CHENG e WANG, 2017).
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Figura 5.34 - Fractografias de amostras da liga Ti35Nb2,5Sn apds ensaio de tracdo apresentando 0s

micromecanismos de coalescimento de microcavidades para as condi¢bes AT e CL.

Conforme apresentado anteriormente, a microestrutura da liga Ti35Nb2,5Sn é
composta por grdos primarios da fase p dentro dos quais hd um emaranhado de bandas de
deformacéo e fases metaestaveis como a’’ ¢ ®, confirmadas por meio de difragdo de raios X.
Ao serem analisadas as superficies de fratura em maiores aumentos para as amostras ATE e
CLE observa-se a presenca de diferentes micromecanismos de fratura. Isso pode ser
verificado, a partir da Figura 5.35, na qual a morfologia apresenta formacao de areas de quase
clivagem e clivagem, sugerindo que o desenvolvimento deste micromecanismo ocorre a partir
dos grdos primarios da fase B, e com maiores aumentos nota-se que no interior dos graos
primarios de B ha formagao de dimples estreitos e rasos.

A formagéo dos micromecanismos de quase clivagem e clivagem ocorre em materiais
de elevada dureza e baixa ductilidade. Ja foi demonstrado que a liga Ti35NDb2,5Sn na
condicdo laminada e envelhecida possui alta resisténcia e dureza, assim, é comum a presenca
destes micromecanismos. Um fato interessante é que dimples estreitos e rasos sdo encontrados
nas regides em que é encontrada a quase clivagem conforme detalhe do retangulo para a
condicdo CLE. Uma vez que a microestrutura da liga é formada pela fase B, como matriz

ductil, e que no interior encontram-se as fases metaestaveis a’’ ¢ ® com elevada dureza, é
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possivel sugerir que os mecanismos associados ao dimples e a clivagem é uma resposta a

fratura da fase e das fases a’’ e ®, respectivamente.

15kV  X1,000 10pm 5um

Figura 5.35 - Fractografias de amostras da liga Ti35Nb2,5Sn envelhecida e apds ensaio de tragdo apresentando

0s mecanismos de quase clivagem e fino coalescimento de microcavidades para as condigdes ATE e CLE.

Amostras provenientes do ensaio de flexdo também foram analisadas por MEV e por
meio da andlise notou-se que as caracteristicas morfoldgicas apresentadas pelos
micromecanismos de suas respectivas fraturas sdo analogas as caracteristicas das superficies
de fratura de corpos de prova avaliados que foram provenientes do ensaio de tracdo. Dessa
forma, fractografias de corpos de provas ensaiados em flexdo ndo sdo apresentadas aqui neste
estudo.

A analise da superficie de fratura de amostras originadas a partir do ensaio de fadiga
mostra que houve a formagédo de distintos pontos de nucleacdo e propagagdo de trincas,
conforme pode ser visualizado na Figura 5.36. Em baixo aumento € possivel observar que a
superficie de fratura é dividida basicamente na regido de inicio e propagacdo de trincas por
fadiga, geradas a partir do lado que corresponde a face do corpo de prova oposta ao ponto em
que ¢ aplicado o carregamento em flexao, e na regido de fratura final que corresponde a parte
em que h& ruptura final do corpo de prova, ou seja, a regido em que a trinca se propaga de
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maneira catastrofica. Para grandes aumentos, conforme detalhes apresentados na Figura 5.36,
verificam-se estrias de fadiga que s&o os micromecanismos que evidenciam a ocorréncia da

propagacdo de trincas por fadiga.

/A

nucleacéo de trincas

15kV  X5,000 X10 2mm

X60 15kv  X10,000 1um

Figura 5.36 - Fractografias de amostras da liga Ti35Nb2,5Sn ap6s o ensaio de fadiga apresentando os

mecanismos de inicio e propagacdo de trincas por fadiga, amostras representativas das curvas WCL e WCLE.

A anélise da regido em que a trinca se propaga de maneira catastrofica apresentaram
caracteristicas semelhantes aquelas presentes nas superficies de fratura de corpos de prova
apos ensaio de tracdo, conforme ja fora apresentado nas Figuras 5.33 a 5.35.
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6 CONCLUSOES

O presente estudo teve como principal objetivo avaliar a relacdo entre deformacéo a
frio, microestrutura e propriedades mecanicas da liga Ti35Nb2,5Sn ap6s emprego de
diferentes rotas de processamento mecanico. Com base nos dados apresentados sdo listadas as
seguintes conclusoes:

v' Os dados preliminares de deformacdo por compressdo mostrou viabilidade
para realizacdo de deformacdo a frio na liga Ti35Nb2,5Sn a niveis de redugéo
até 90 % de deformacédo verdadeira e assim foi constatada a viabilidade da

aplicacdo do processo de laminacdo a frio;

v A aplicacdo do tratamento de solubilizacdo seguido de témpera em agua com
gelo elimina as bandas de deformacdo e promove recristalizacdo da

microestrutura do material que adquire novo formato dos gréaos.

v A caracterizacdo microestrutural por difragdo de raios X da liga Ti35Nb2,5Sn,
confirmou a presenga das fases B, o’” € ®, sendo que a existéncia e proporcao
de cada fase depende do historico de processamento do material. Percebeu-se
que a presenca destas fases em algumas das condi¢fes estudadas ndo se

apresenta como fator decisivo no aumento de dureza Vickers;

v" O valor do médulo de elasticidade da liga Ti35Nb2,5Sn sofre interferéncia
significativa da direcdo e do nivel de deformacéo aplicado e da realizacdo do
tratamento térmico de envelhecimento. Considerando a deformacdo por
laminacdo a frio na direcdo longitudinal, constatou-se que quanto maior a
deformacédo, menor é o modulo de elasticidade. Para a direcdo transversal a
laminacdo, foi percebido um aumento dessa propriedade que € mais

significativo ao ser aplicado o tratamento térmico de envelhecimento;

v" Ao serem considerados os diferentes niveis de reducdo na laminacdo a frio,
constatou-se que os valores de dureza Vickers ndo obtiveram diferengas
significativas. J& pelo ensaio de tracdo foi verificado que quanto maior o nivel
de deformacdo, maior € o limite de resisténcia do material e que esse aumento
de resisténcia é mais intenso quando ha aplicacdo do tratamento de
envelhecimento especificado. Além disso, foi percebido que o aumento de
resisténcia atingido pelo envelhecimento ocorreu as custas da redugéo dréstica
da ductilidade;
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v Dados referentes aos ensaios de dobramento e flexdo reforcam as observacdes

feitas para o0 ensaio de tracdo, especialmente no que se refere ao aumento de
resisténcia em detrimento da redugdo da ductilidade, e deram suporte para

realizacdo dos ensaios de fadiga em flexdo trés pontos;

O ensaio de fadiga demostrou que ndo ocorreram mudangas para esta
propriedade entre os diferentes niveis de reducdo na laminacdo antes da
aplicacdo do envelhecimento. Entretanto, ap6s aplicacdo do tratamento de
envelhecimento especificado, houve aumento de 41,7 % e 58,3 % nos limites

de resisténcia a fadiga entre os respectivos niveis de deformacao;

A analise das superficies de fratura reforcam as informagdes sobre o efeito do
tratamento térmico de envelhecimento, uma vez que nas amostras envelhecidas
sdo encontrados micromecanismos de fratura fragil (quase clivagem, clivagem
e dimples rasos e estreitos) e conforme foi observado nas amostras apenas

laminadas sdo encontrados dimples largos e profundos.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

v' Aplicar o envelhecimento para outras temperaturas e investigar as
transformacGes de fases por meio de técnicas de caracterizagdo mais avancadas

que auxiliem ao melhor entendimento das transformacdes de fases.

v Realizar a deformacéo por forjamento ou por deformacéo severa do tipo ECAP

e fazer a comparacdo com os parametros utilizados neste estudo.

v’ Estudar os efeitos da variacdo de parametros de laminacdo a frio tais como
velocidade, dimens@es dos cilindros laminadores, lubrificagdo, dentre outros,

na microestrutura da liga Ti35Nb2,5Sn, com o objetivo de otimiza-los.
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o —Ti
Titanium

Ref: Ming, L. -c., Manghnani, M., Katahara, K., Acta Metall., 29, 479 (1981)

5. G.: P6/mmm (191)
Cell Parameters:
a 4646 b c 2.820

o B bi

SS/FOM: F16=3(0.108, 54)
Mcor:

Rad: MoKa

Lambda: 0.7107

Filter:

d-sp:

Intensity —»

Fixed Slit

20

31.715
3a.010
§1.314
56.327
66.280

=]

~

L=r]

3

| ‘ L F
1] 25 50 75 100 125 20
mt h k1| 20 Int h k1| 20 Int h
50 0 0 1|7023 75 3 0 0[10088 5 0
100 1 0 179549 80 1 1 2[11447 5 1
50 1 1 1| 83.042 5 2 2 0] 11843 5§ 2
75 2 0 1|9449 35 3 1 1[12240 35 2
3 00 2105676 35 3 0 2[14870 10 2
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O = R L
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