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RESUMO

O tratamento térmico de ligas de titanio, como a Ti-6Al-4V, é essencial para ajustar suas
propriedades mecéanicas e microestruturais. Desta forma os tratamentos térmicos séo
fundamentais para melhorar as propriedades das ligas de titanio. O presente trabalho
tratou de investigar e caracterizar o efeito dos tratamentos térmicos de envelhecimento,
recozimento e témpera no refinamento do grao da liga Ti6AI4V. Através de tratamento
térmico de envelhecimento, recozimento e témpera foram analisadas a microestrutura e
dureza de 7 amostras. As amostras analisadas foram preparadas para a analise de
micrografia, microdureza, FRX, DRX e MEV através de técnica metalografica apés
tratamento térmico. Suas microestruturas foram analisadas a partir de andlise de
microscopia O6tica, microscopia eletrénica de varredura. Os picos e suas fases foram
identificados através do difratbmetro de raio-x e a microdureza pelo microdurémetro
Vickers. Esta pesquisa constatou uma transicdo de fase ocorrida acima da temperatura
B-transus (1050°C) que resultou em duas microestruturas: martensita e widmanstatten,
com resfriamento brusco e resfriamento lento respectivamente. Mais 3 amostras foram
aquecidas abaixo da temperatura B-transus (550°C, 650°C e 750°C), por 2h cada, e
resfriadas em temperatura ambiente apds tratamento de solubilizacdo, que resultou na
microestrutura bimodal. Ocorreu um aumento consideravel da microdureza em relacao a
amostra base, ocorrendo uma diminuicdo apenas na estrutura bimodal a partir de 650°C
devido ao superenvelhecimento. Os resultados para a microestrutura variaram conforme
tratamento térmico. Puderam ser avaliadas diferentes estruturas, obtendo-se as
estruturas tipo widmanstatten, martensita e bimodal. Constatou-se que a modificacdo na
microestrutura da liga Ti-6Al-4V influencia na microdureza de forma especifica para cada

tratamento realizado.

Palavras-chave: titdnio; microestrutura; tratamento térmico.



ABSTRACT

Heat treatment of titanium alloys, such as Ti-6Al-4V, is essential to adjust their mechanical
and microstructural properties. Therefore, heat treatments are essential to improve the
properties of titanium alloys. The present work aimed to investigate and characterize the
effect of aging, annealing and tempering heat treatments on the grain refinement of the
Ti6Al4V alloy. Through thermal aging, annealing and tempering treatments, the
microstructure and hardness of 7 samples were analyzed. The analyzed samples were
prepared for micrographic, microhardness, XRF, XRD and SEM analysis using
metallographic technique after heat treatment. Their microstructures were analyzed using
optical microscopy and scanning electron microscopy. The peaks and their phases were
identified using the x-ray diffractometer and the microhardness using the Vickers
microhardness meter. This research found a phase transition occurring above the [3-
transus temperature (1050°C) that resulted in two microstructures: martensite and
widmanstétten, with sudden cooling and slow cooling respectively. Three more samples
were heated below the B-transus temperature (550°C, 650°C and 750°C), for 2h each,
and cooled to room temperature after solubilization treatment, which resulted in the
bimodal microstructure. There was a considerable increase in microhardness in relation
to the base sample, with a decrease occurring only in the bimodal structure from 650°C
due to overaging. The results for the microstructure varied depending on the heat
treatment. Different structures could be evaluated, obtaining widmanstéatten, martensite
and bimodal structures. It was found that the modification in the microstructure of the Ti-

6Al-4V alloy influences the microhardness in a specific way for each treatment carried out.

Keywords: titanium; microstructure; heat treatment.
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1 INTRODUCAO

O titanio é um elemento quimico de simbolo Ti e nimero atdmico 22. Este metal
é classificado como de transi¢édo e conhecido por sua alta resisténcia, baixa densidade,
e excelente resisténcia a corrosao, tanto em meios marinhos quanto em ambientes
agressivos industriais. Descoberto em 1791 por William Gregor, o titanio € o nono
elemento mais abundante na crosta terrestre, representando cerca de 0,6% em massa
(DONACHIE, 2000; LEYENS & PETERS, 2003). E um dos mais importantes elementos
metalicos existentes, sendo de extrema importancia para o desenvolvimento industrial e
tecnoldgico.

A producéo de titanio envolve a extracdo do mineral rutilo (TiO,) ou ilmenita
(FeTiO3), seguido por um processo de reducdo, geralmente pelo método Kroll, que
converte o diéxido de titdnio em titanio metalico (KROLL, 1940). Segundo o US
Geological Survey (2021), a producdo mundial de esponja de titanio foi de
aproximadamente 210 mil toneladas em 2020, com a China, Japdo, Russia e
Cazaquistédo sendo os principais produtores.

O titanio é amplamente utilizado em diversas industrias, na industria aeroespacial,
€ valorizado por sua combinacdo de leveza e resisténcia, sendo utilizado em
componentes estruturais de aeronaves e motores (LEYENS & PETERS, 2003). No setor
biomédico, o titanio é o material preferido para implantes dentarios e ortopédicos devido
a sua biocompatibilidade e resisténcia a corrosdo (GEETHA et al., 2009). A sua excelente
resisténcia a corrosdo se da por conta da formacao de uma camada de 6xido passiva na
sua superficie, que o protege de ataques de acidos e outros agentes corrosivos
(GEETHA et al., 2009).

Além do titanio puro, suas ligas também tém destaque, em diversas aplicacdes,
tais ligas sdo desenvolvidas para melhorar ainda mais as propriedades do metal puro,
combinando resisténcia mecanica, resisténcia a corrosdo e ductilidade, as ligas de titanio
incluem Ti-3AIl-2.5V, utilizada em aplicac6es aeronduticas, e Ti-Ni, conhecida por suas
propriedades de memoéria de forma, e, entre todas as ligas de titdnio usadas
industrialmente, e de acordo com Sabban (2018), a liga Ti-6Al-4V é uma das mais

utilizadas em decorréncia da a sua excelente combinagao de forga e dureza.
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A liga de Ti6Al4V, composta por 6% de aluminio e 4% de vanadio, é a mais comum
e amplamente utilizada devido a sua combinacéo equilibrada de propriedades mecéanicas
e resisténcia a ambientes corrosivos (LUTJERING & WILLIAMS, 2007). Estas ligas sao
especialmente valorizadas por suas aplicagbes, em decorréncia de sua relacao
resisténcia-peso, na industria aeroespacial sdo usadas em componentes de motores e
fuselagens de aeronaves devido a sua resisténcia a fadiga e a corrosdo em altas
temperaturas (LEYENS & PETERS, 2003). Suas aplicagbes abrangem diversas
industrias, destacando-se principalmente nas areas aeroespacial, biomédica, automotiva
e na engenharia marinha.

A liga Ti-6Al-4V, classificada como uma liga de titanio a+p, inclui aluminio e
vanadio em sua composic¢ao. O aluminio promove a estabilizagdo da fase a, enquanto o
vanadio favorece a estabilizagdo da fase B. Esta combinacdo torna a liga altamente
sensivel aos tratamentos térmicos, possibilitando uma ampla gama de propriedades
mecanicas ajustaveis (LEYENS e PETERS, 2003). Os tratamentos térmicos, como
recozimento, témpera e envelhecimento, provocam mudangas na microestrutura do
material, permitindo a otimizacdo das propriedades mecanicas para aplicacoes
especificas. Essas mudancas incluem a modificacdo do tamanho de grao, a distribuicdo
de fases e a precipitacdo de compostos secundarios, resultando em melhorias
significativas na resisténcia a tracdo, dureza e resisténcia a fadiga (LUTJERING e
WILLIAMS, 2007; AHMED e RACK, 1998).

Segundo Lutjering e Williams (2007), o tratamento térmico de ligas de titanio,
como a Ti-6Al-4V, € essencial para ajustar suas propriedades mecanicas e
microestruturais. O recozimento promove uma microestrutura homogénea e refinada,
reduzindo tensdes residuais e melhorando a ductilidade. A témpera, seguida de
envelhecimento, resulta em uma combinacdo otimizada de resisténcia a tracdo e
tenacidade devido a formacao de precipitados finos e estaveis nas fases a e "
(LUTJERING e WILLIAMS, 2007).

Ja Kauppila et al., (2019), afirmam que as transformacdes de fase durante o
resfriamento controlado de ligas a+3, como a Ti-6Al-4V, s&o cruciais para o refinamento
de graos. Ainda de acordo com os pesquisadores, o controle preciso da temperatura e

da taxa de resfriamento durante o tratamento térmico permite a manipulagdo da
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morfologia e distribuicdo das fases a e B, resultando em melhorias substanciais na
resisténcia mecanica e na estabilidade térmica da liga.

No que diz respeito ao envelhecimento, que também € um tratamento térmico
aplicado a ligas de titénio para precipitar compostos secundarios que fortalecem a matriz
do material, para a liga Ti-6Al-4V, de acordo com Casadebaigt et al. (2020), o
envelhecimento apds a témpera pode aumentar significativamente a resisténcia a tracao
e a dureza, enquanto mantém uma boa tenacidade e resisténcia a fadiga.

Desta forma os tratamentos térmicos sdo fundamentais para melhorar as
propriedades das ligas de titanio, e no que se refere a ligaTi-6Al-4V, apds tratamento
térmico adequado, esta apresenta, de acordo com Cordeiro et al., (2020); Ho et al.,
(2019), uma microestrutura que favorece a biocompatibilidade e a integracao éssea,
essenciais para aplicacdes em implantes ortopédicos e dentérios.

1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Geral

Investigar e caracterizar o efeito dos tratamentos térmicos de envelhecimento,
recozimento e témpera no refinamento do grao da liga Ti6Al4V, visando otimizar suas
propriedades mecanicas e compreender 0s mecanismos de transformacéo

microestrutural associados a cada processo térmico.

1.1.2 Especificos

v' Realizar uma analise detalhada da microestrutura inicial da liga Ti6Al4V antes de
gualquer tratamento térmico, utilizando técnicas de microscopia dptica e eletrdnica

para identificar a distribuicdo e o tamanho dos graos e fases presentes;

v' Implementar uma série de tratamentos térmicos de envelhecimento, recozimento
e témpera em amostras da liga Ti6Al4V, variando para@metros como temperatura,

tempo de manutencéo e taxa de resfriamento;
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v Investigar as mudancas microestruturais pos-tratamento térmico através de
técnicas avancadas de caracterizacdo, como microscopia eletrénica de varredura
(MEV), difrac&o de raios-X (DRX);

v" Medir as propriedades mecanicas das amostras tratadas, incluindo resisténcia a
tracdo, dureza, e correlacionar esses resultados com as mudancas observadas

na microestrutura;

v' Estudar os mecanismos de transformacdo de fase que ocorrem durante os
tratamentos térmicos, como a nucleacao e crescimento de graos e a formacéao de
precipitados, para entender como esses processos influenciam o refinamento do

grao e as propriedades finais da liga;

v' Comparar a eficacia relativa dos diferentes tratamentos térmicos (envelhecimento,
recozimento e témpera) em termos de refinamento de grdos e melhoria das
propriedades mecanicas, identificando quais métodos sdo mais adequados para

aplicacoes especifica;

v' Documentar os achados do estudo em publicacdes cientificas e relatérios
técnicos, fornecendo recomendacdes praticas para a indUstria sobre a aplicacdo de
tratamentos térmicos para otimizar as propriedades da liga Ti6AI4V.
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2 FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 TITANIO

O titdnio é o nono elemento quimico mais abundante e o quarto metal estrutural
mais abundante na crosta terrestre depois do aluminio, ferro e magnésio, por esses
motivos ndo é considerado uma substancia rara. Porém, raramente € encontrado em altas
concentragbes e nunca em estado puro, 0 que torna seu processo dificil e
consequentemente um metal caro. Geralmente ocorre em minerais contendo ilmenita
(FeTiO3), encontradas nas montanhas limen da Russia, ou rutilo (TiO2), nas areias das
praias da Australia, india e México. Além desses locais, outros depositos minerais viaveis
incluem locais nos Estados Unidos, Canadé, Africa do Sul, Serra Leoa, Ucrania, Noruega
e Malésia (LAYENS & PETERS, 2003).

Juntamente com suas ligas formam a terceira matéria prima mais usada no setor
aeroespacial, por exemplo. Cerca de 75% da esponja de titanio de alta qualidade é usado
na fabricacdo de componentes de aeronaves como: motores, pas, trem de pouso,
fixadores e vigas de asa, etc. Também é bastante utilizado na industria automotiva para
aplicacdo em bielas, valvulas de motores, escapamentos, molas de suspensao, entre
outros. Além disso, a crescente demanda por veiculos utilitarios desportivos e veiculos
leves, e 0 apoio governamental a producao e venda de veiculos elétricos também devem
estimular o mercado de ligas de titanio.

Este mercado é segmentado por industria de usuario final (aeroespacial,
automotiva e constru¢do naval, quimica, energia e dessalinizacdo e outras industrias de
usuario final) e geograficamente (Asia-Pacifico, América do Norte, Europa, América do Sul
e Oriente Médio e Africa) (MORDON INTELLIGENCE, 2023).

No cenario mundial pesquisas recentes apontam que em 2022, a China continuou
a ser o principal produtor e consumidor de concentrados minerais de titdnio com um terco
da producéo global de ilmenita, cerca de 3,4 milhdes de toneladas em peso bruto. Na
Arabia Saudita, foi retomado um projeto para produzir até 500.000 toneladas por ano de
escoria de titAnio 2022 que estava prevista para 2021. Outros projetos de como a

exploragdo de areias minerais pesadas estavam sendo desenvolvidos em outros paises
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como Australia, Brasil, Canada, China, Finlandia, Groenlandia, Quénia, Malawi,

Mocambique, Noruega, Papua Nova Guiné, Russia, Senegal e Tanzania.

2.1.1 Estrutura Cristalina

O titanio a exemplo de outros metais, como: Fe, Co, Zr, Sn, Ce e Hf, pode se
transformar em varias estruturas cristalinas, sendo que cada estrutura permanece estavel
para determinadas faixas de temperatura. A transformacdo de uma estrutura em outra
quando € completa € chamada de transformacdo alotrépica e a temperatura de
transformacdo é chamada de temperatura B-transus (LAYENS & PETERS, 2003). Logo,
ele possui duas estruturas cristalinas consideradas elementares, sendo elas: cubica e
hexagonal.

Na temperatura de 882 °C (B-transus) ocorre uma transformacéao de fase alotrépica
da sua estrutura, quando uma estrutura cubica de corpo centrado ou mais conhecida como
fase B, seja um titanio puro ou ligado, que é encontrada em altas temperaturas (a ndo ser
gue o titanio esteja ligado a outros elementos estabilizadores que o faca se manter na
estrutura cibica mesmo em temperaturas baixas), pode transforma-se em uma estrutura
hexagonal de corpo centrado, ou fase a, que passa a existir apenas em baixas
temperaturas, podendo ser um titanio puro ou ligado.

A temperatura de transformacéo da fase alotropica depende da pureza do metal, j&
que a exata temperatura é fortemente influenciada por elementos intersticiais e
substitucionais. As duas estruturas cristalinas do titanio (a e B) sdo de extrema importancia
para a grande variedade de propriedades alcancadas pelas ligas de titanio; e sdo a base
para as quatro mais comumente aceitas classes de ligas de titanio: a, quase a, a+f3 e B.
(DONAGIE, 2000; LUTJERIN & WILLIANS, 2007).

2.1.2 Ligas de Titanio

As ligas de titAnio sdo consideradas versateis, pois podem exibir uma ampla
variedade de microestruturas, isso ocorre porque o titanio e suas ligas possuem uma
grande variedade de transformacdo de fase dependendo da quimica da liga,

processamento e tratamento térmico. Algumas dessas transformacdes estao relacionadas
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com as transformagbes alotropicas de a para B, enquanto outras sado reacbes de
precipitacdo que envolve a formacéo de fases metaestaveis de transicdo e equilibrio que
ocorrem durante a decomposicao das fases a ou B-metaestaveis. As B-metaestaveis
geralmente ocorrem mais em situacbes altamente ligadas, e as microestruturas
resultantes sdo muito complexas em tais ligas. Além das varias transformacdes
microestruturais que ocorrem devido as fases de transformacao mais variagdes estruturais
podem surgir devido mudancas morfolégicas de fases constituinte ocasionadas por
processos metallrgicos, como recristalizacao, esferoidizacao, etc (JOSHI, 2006).

Vérios elementos que formam solucdo sdlida com titanio sdo classificados com
base na maneira como influenciam na solubilidade das fases a ou . Dependendo de sua
influéncia na temperatura B-transus (882 °C) os elementos de liga de titanio séo
classificados como neutros, a-estabilizadores ou B-estabilizadores. Os elementos
substitucionais e intersticiais sao todos fortes a-estabilizadores e aumentam a temperatura
transus de acordo com o aumento do soluto. Os elementos a-estabilizadores (Al, C, O e
N) estendem o campo de fase para temperaturas mais altas, enquanto os elementos [3-
estabilizadores (V, Mo, Nb, Fe, Cr, Ni etc.) deslocam o campo de fase (3 para temperaturas
mais baixas. Os elementos [(3-estabilizadores sdo subdivididos em elementos B-isomorfos
(Mo, V, Nb e Ta e Re) e B-eutéticos (Fe, Mn, Cr, Co, Ni, Cu, Si, W, Pd, Bi e H).

Os elementos neutros (Sn, Hf e Zr) se comportam mais ou menos neutros, pois
diminuem a temperatura de transformacao a/f apenas ligeiramente e, para em seguida,
aumentar a temperatura de transformagdo novamente em maiores concentragdes.
Portanto, tém uma influéncia menor na temperatura do B-transus, ja que ndo se
estabilizam na fase a ou 3, mas conseguem entrar em solugao solida com o titanio. Além
dos regulares elementos de liga, também existem principalmente elementos nao metélicos
da ordem de alguns 100 ppm presentes como impurezas (JOSHI, 2006; LAYENS &
PETERS, 2003; LUTJERING & WILLIAMS, 2007).

Entre os a-estabilizadores, o elemento substitucional aluminio € o elemento de liga
mais importante de titanio e seu teor € normalmente restrito a 7% ou equivalente a 9%
nas ligas comerciais de titanio para evitar severa fragilizacdo do material que ocorre devido

a precipitagdo da fase Ti3Al. (JOSHI, 2006). O aluminio € o Unico metal comum que
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aumenta a temperatura de transicdo com grandes solubilidades em ambas as fases a e
(LUTJERING & WILLIAMS, 2007).

Os elementos intersticiais oxigénio, nitrogénio e carbono também pertencem a esta
categoria. Entre eles, o oxigénio pode ser utilizado para obter o nivel de forca desejado
sendo considerado como elemento de liga no titanio isto ocorre especialmente para 0s
diferentes graus de titanio CP (JOSHI, 2006; LUTJERING & WILLIAMS, 2007). Como um
elemento de liga intersticial, 0 oxigénio aumenta a resisténcia consideravelmente, e de
forma simultanea também diminui ductilidade (LAYENS & PETERS, 2003). H& outros
estabilizadores a como o B, Ga, Ge e as terras raras elementos, porém nenhum deles é
usado como elemento de liga, pois possuem solubilidades soélidas mais baixas em
comparagdo com aluminio ou oxigénio (JOSHI, 2006; LUTJERING & WILLIAMS, 2007).

Os elementos B-isomorficos V, Mo e Nb sdo os mais usados em ligas de titanio e
em niveis de concentracbes suficientes podem estabilizar a fase B a temperatura
ambiente. Os elementos Ta e Re também pertencentes a este grupo sao raramente
usados devido a sua densidade. De elementos formadores [(-eutetdides, os mais
utilizados em ligas de titanio sdo Cr, Fe e Si. Outros elementos deste grupo como Ni, Cu,
Mn, W, Pd e Bi tém uso muito restrito, sendo usados apenas em uma ou duas ligas
especiais. Também pertencente a esse grupo temos o hidrogénio que € capaz formar
elementos através da combinacdo da baixa temperatura eutetéide de 300°C com a alta
difusividade de hidrogénio levando a um processo especial de refinamento da
microestrutura o chamado hidrogenacdo/desidrogenacgdo. (LUJTERING & WILLIAMS,
2004).

Os elementos Zr e Hf sdo isomorficos com titdnio e ambos exibem a mesma
transformacao de fase alotrépica B para a, possuindo solubilidades completas nas fases
a e [ do titénio, ao contrario do Sn que apesar de pertence aos elementos formadores de
B-eutetdides ndo tem efeito na temperatura de formacédo de o/f (LUJTERING &
WILLIAMS, 2007). Os elementos neutros Zr e Sn possuem uma importancia em relacao a
forga, por isso que nesse caso ndo sao neutros, ja que fortalecem principalmente a fase
a (LAYENS e PETERS, 2003). O Zr possui semelhanga quimica com o titdnio e o Sn
substitui 0 aluminio na fase hexagonal Ti3Al («,) por essas caracteristicas estdo presentes

e séo considerados como elementos a-estabilizadores em muitas ligas multicomponentes
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comerciais. Quando presente com aluminio, Sn se comporta como a-estabilizador
(LUJTERING & WILLIAMS, 2007). Com base nas adi¢Bes de liga e fases presentes nas
microestruturas, as ligas de Ti sdo classificadas como: a, a+f3 e ligas B, com subdivisdo
adicional em ligas quase a e B-metaestaveis (JOSHI, 2006; LAYENS & PETERS, 2003).
Segue figura 1:

Figura 1 - Subdivisdo adicional em ligas quase alpha e beta metaestaveis
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B -isomorfos B-eutetodes

(Al, O, CeN) (Zr, Hf e SN)

(V, Mo, Nb e Ta) (Fe, Mn, Cr, Ni, Cu, Sie H)

Fonte: Joshi, 2006

Estas sdo ligas monofasicas reforcada pela adicdo de a-estabilizadores ou
elementos de liga neutros. As ligas a tém boa estabilidade e boas propriedades de alta
temperatura gragas a grande quantidade de aluminio que contribuem para a resisténcia a
oxidagdo, mas nao sao passiveis de tratamento térmico para modificacbes de
propriedades microestruturais por serem ligas monofasicas. Porém, quando adicionado
certos elementos de liga ao titdnio puro € possivel que ligas resultantes possam ser
tratadas termicamente desde que em uma faixa de temperatura bifasica (a+p), pois nessa
condigao a estrutura é refinada permitindo que algum [ seja retido temporariamente em
temperaturas mais baixas. (JOSHI, 2006; DONAGIE, 2000). O que difere os graus de
titdnio comercialmente puro (CP) é o teor de oxigénio, sendo que o oxigénio €
intencionalmente ligado para atingir os diferentes niveis de resisténcia dos graus de titanio
cp, enquanto elementos como carbono e ferro sdo considerados como impurezas
provenientes do préprio processo de fabricagao (LAYENS & PETERS, 2003).

2.1.2.1 Liga quase a
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Ao contrario das ligas q, as ligas quase a s&o passiveis de tratamento em alta
temperatura. I1sso é possivel porque esta liga combina o excelente comportamento de
fluéncia das ligas com a alta resisténcia das ligas a+[3, podendo ser processadas com
limites operacionais limitados em torno de 500° a 550° C (LAYENS & PETERS, 2003).

Segundo Joshi (2006) adi¢des de 1% a 2% de B-estabilizadores melhoram a forga
e operacionalidade e sdo uma boa combinagao entre a maior resisténcia das ligas a+f3 e
a fluéncia resisténcia de ligas a simples. As ligas comerciais de Ti de alta temperatura que
pertencem a esta classe sdo amplamente utilizadas em motores aeronauticos. Elas séo

principalmente ligas a contendo alguma quantidade de (3 retido na microestrutura final.

2.1.2.2 Liga a+f

Essas ligas contém quantidades maiores de (B-estabilizadores de 4% a 6%. As ligas
B podem ser tratadas termicamente para desenvolver uma variedade de microestruturas
e combinagdes de propriedades mecanicas como forga e ductilidade (DONAGIE, 2000;
JOSHI, 2006). Essas ligas possuem em sua composi¢ao adicionado ao titanio elementos
B-estabilizadores em teor suficiente para que ocorra a estabilizagcao da fase  com fragcao
volumétrica entre 10% e 50% a temperatura ambiente resultando em um campo em que
as a e B coexistem devido os efeitos dos elementos a e 3 estabilizadores (AHMED e
RACK, 1998).

2.1.2.3 Metaestaveis

Em ligas contendo 10 a 15% de [B-estabilizadores, além disso, contém pequenas
quantidades de elementos a-estabilizadores que agem como fortalecedores. Na fase B, o
B é estabilizado a temperatura ambiente em uma condicdo metaestavel. Este [-
metaestavel pode ser envelhecido para formar Widmanstatten a muito fino na matriz de 8
enriquecido. Estas ligas possuem boas propriedades para uma ampla faixa de
temperatura como: alta resisténcia, tenacidade, excelente temperabilidade e forjabilidade.
As ligas B e quase B oferecem aumento da tenacidade a fratura em comparacgao as ligas
a+B em um dado nivel de forca. Eles estdo encontrando uso crescente em aplicacdes

estruturais em aeronaves (JOSHI, 2006).
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21.2.4 Liga B

Esta liga possui uma porcentagem grande de estabilizadores 3, cerca de 30%, o
que resulta adicado muito grande (30%) de estabilizadores B 0 que resulta na fase 3 estavel
a temperatura ambiente. No que diz respeito a suas altas densidades e baixa ductilidade,
as ligas betas assemelham-se a metais refratarios e sdo usados para aplicacbes mais
especificas que exija do metal resisténcia a queima e resisténcia a corrosdo (DONAGIE,
2000). De acordo com Froes e Bomberger (1985), estas ligas também apresentam
resisténcia mecanica elevada, boa conformabilidade, podem ser endurecidas através de
tratamento térmico. Além do mais, podem combinar baixo moédulo de elasticidade que
ocorre devido a estabilizacdo da fase cubica de corpo centrado com elevada resisténcia
mecanica. Essas ligas possuem adigdo de elementos [-estabilizadores suficiente para

que a linha B-transus posicione-se abaixo da temperatura de transformacéao alotropica.

2.1.2.5 Liga Ti-6AL-4V

Aliga Ti-6Al-4V pertencente aos tipos de liga a+[3 e é a mais utilizada dentre essas
ligas. As ligas a+ sao mais fortes que as ligas a ou as ligas . Da mesma forma que as
a, a a+B também possui aluminio como elemento principal em altas quantidades, porém
a finalidade é estabilizar a fase a (DONAGIE, 2000; JOSHI, 2006; QAZI et al., 2003). E
classificada como liga a+@ por ser adicionado ao titdnio os elementos de aluminio com
teor de 6% e vanadio com teor de 4%. Os elementos de aluminio que é um a-estabilizador
favorecem a resisténcia a fluéncia a medida que melhora as propriedades de resisténcia
a corrosao. Ja o vanadio, por sua vez € um elemento B-estabilizador o que possibilita
fortalecimento da dureza por meio de tratamento térmico (LAYENS e PETERS, 2003;
MOISYEYV, 2006)

Entre as ligas a+f, Ti-6Al-4V é considerada a liga de titAnio mais popular, sendo
que mais de 50% de todas as ligas em uso hoje sdo desta composicdo. E uma das
primeiras ligas de titnio desenvolvida no inicio dos anos 1950 nos Estados Unidos no
Instituto de Tecnologia de lllinois. Inicialmente foi concebida para ser empregada na

indUstria da aeronautica, vindo a torna-se um material de referéncia, tornando-se o
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material a base de titanio mais utilizado na fabricacéo de dispositivos de implante dentario
e ortopédicos. As duas principais razdes para o sucesso do Ti-6Al-4V é o bom equilibrio
de suas propriedades e o fato de ser a liga de titanio mais intensamente desenvolvida e
testada, o que € uma grande vantagem para o setor industrial em especial a industria
aeroespacial que € o maior usuario de Ti-6Al-4V (LAYENS & PETERS, 2003; LONG e
RACK,1998).

2.2 TRATAMENTO TERMICO

O emprego das ligas metalicas nos varios setores da engenharia e da industria é
baseado principalmente nas suas propriedades mecanicas; ou seja, na sua capacidade
de suportar as cargas impostas pelos processos a que séo submetidas. Além dessas
propriedades, outras importantes caracteristicas devem ser consideradas, tais como
resisténcia a corrosao, resisténcia ao calor, propriedade elétrica e magnética etc. Essas
caracteristicas e propriedades dependem grandemente da estrutura cristalina ou granular
e a ligacado intima relacionadas com sua composig¢ao quimica e condi¢cdes de fabricacéo.
Desse modo, o controle da estrutura metalica passa a ser um fator decisivo para a correta

selegao e aplicagdes dos materiais metalicos. (CHIAVERINI, 2012).

Para o controle e modificacdes de suas propriedades os materiais metalicos tém
como principal recurso os tratamentos térmicos que quando aplicados aos materiais
transformam as fases (transformacgao alotropicas) e/ou sistemas com solubilidade dos
elementos em fungdo da temperatura. Essas transformacdes ocorrem porque com a
aplicacao de ciclos de aquecimento e resfriamento controlados faz com que os materiais
tenham a sua estrutura e propriedades alteradas, e consequentemente seu
comportamento adequado a diferentes situagdes (ABBASCHIAN & REED-HILL, 2009).

O tratamento térmico ainda é considerado o mais seguro e eficiente, logo, o mais
utilizado para controlar a estrutura dos metais; uma vez que, o tratamento térmico pode
fixar a composi¢cao quimica do material e determinar definitivamente a estrutura desejada.
Quanto maior a complexidade das ligas utilizadas e mais criticas as condigdes de servigos
mais necessarias € o tratamento térmico. Metais e ligas nao-ferrosas como cobre,
aluminio, niquel e o préprio titdnio; sdo submetidos a tratamentos térmicos para atingir

propriedades que atendam as necessidades relativas a sua aplicagdo. Portanto, a
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execugao correta do tratamento térmico é de suma importancia para que os resultados
sejam alcangados e se tenha maior confiabilidade nas propriedades dos materiais a serem
utilizados (CHIAVERINI, 2012).

2.3 TRATAMENTOS TERMICOS DO TITANIO E SUAS LIGAS

Titanio e suas ligas sao tratados termicamente por varias razdes, dentre elas estao:
reduzir as tensdes residuais desenvolvidas durante fabricacdo (alivio de estresse);
produzir combinag¢des aceitaveis de ductilidade, usinabilidade e estabilidade estrutural,
especialmente em ligas alfa beta (recozimento); aumentar a for¢ca por tratamento de
solugao e envelhecimento; melhorar propriedades especiais, como tenacidade a fratura,

resisténcia a fadiga e resisténcia a fluéncia em alta temperatura.

A resposta do titanio e suas ligas ao tratamento térmico depende da composi¢ao
do metal, ou seja, a resposta do tratamento térmico é determinada pela quimica da liga.
As ligas basicas a, quase-a, a+f ou 3 tém respostas de tratamento térmico de acordo com
a microestrutura (fases e distribuicdo) que podem se formar para uma determinada liga.
E importante ressaltar que nem todos os ciclos de tratamentos térmicos sdo aplicaveis a
todas as ligas de titdnio. O tratamento térmico deve refletir o uso, propdsito ou processos
gue serdo empregados nas ligas, ja que as ligas formadas servem para atender diferentes

objetivos.

2.3.1 Tratamento de solubilizagao e envelhecimento em ligas a+f3

Niveis maximos de resisténcia sédo alcancados em ligas de titanio por tratamento
térmico de solubilizacdo seguido de envelhecimento. Através desses processos uma
ampla gama de niveis de resisténcia pode ser obtida em ligas a+p ou B. Com excegao de
ligas como Ti-2.5Cu, as respostas de tratamento térmico de ligas de titanio para
tratamento de solubilizagao e envelhecimento ocorrem devido a instabilidade da fase 8 de
alta temperatura em temperaturas mais baixas. Aquecendo uma liga a+3 a temperatura
de tratamento da solugcdo produz uma maior proporcdo da fase B para a fase a. Esta
divisdo de fases é mantida por témpera; no envelhecimento subsequente, ocorre
decomposicdo da fase B instavel e da martensita (se houver) proporcionando alta

resisténcia.
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Solubilizacao de tratamento de ligas de titanio normalmente envolve o aquecimento
a temperaturas ligeiramente acima ou ligeiramente abaixo do B-transus de uma liga. Se o
B-transus for excedido, propriedades de tracao (especialmente ductilidade) sao reduzidas
e ndo podem ser totalmente restaurados por posterior tratamento térmico A escolha de
um tratamento de solugao para as ligas a+3 deve ser realizada a partir da combinagao de
propriedades mecanicas que se deseja alcancar através do tratamento de
envelhecimento. Uma mudanca na temperatura utilizada na solugao influencia na

quantidade de fase B e consequentemente altera a resposta ao envelhecimento.

Na maioria dos tratamentos de solugcao de liga a+p é necessario realizar um
resfriamento rapido apés o tratamento. Para o resfriamento de ligas de a+f é mais
indicado Agua, salmoura a 5% ou uma solucéo de soda caustica. A resposta maxima ao
envelhecimento é alcancada quando a decomposicdo da fase beta que esta presente no

final do tratamento de solucdo é minimizado.

2.4 DIFRACAO

2.4.1 Fenémenos de Difragao

A difracéo de raios-X resulta da interagédo entre os raios X e a geometria dos cristais.
Por décadas, mineralogistas e cristalégrafos tém investigado cristais através da medi¢céo
de angulos interfaciais, analise quimica e determinacéo de propriedades fisicas.

Embora esses estudos tenham elucidado varias caracteristicas externas dos
cristais, a compreensao detalhada de sua estrutura interna permaneceu limitada. No
entanto, ja se especulava que os cristais eram formados por uma repeticdo periédica de
unidades basicas, como &tomos ou moléculas, separados por distancias na ordem de 1 a
2 A. (CULLITY e STOCK, 2001; GIACOVAZZO, 2011).

Difragdo ocorre quando uma onda interage com uma série de obstaculos
regularmente separados que podem dispersar a onda, com espagamentos na ordem de
magnitude do comprimento de onda. Além disso, a difragéo resulta de relacbes de fase
especificas estabelecidas entre duas ou mais ondas dispersas pelos obstaculos

(GIACOVAZZO, 2011). A difragdo é uma consequéncia de relagdes de fases especificas
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estabelecidas entre duas ou mais ondas que foram dispersas pelo obstaculo. Para melhor
entendimento da relacdo de fases (CALLISTER, 2016). Segue figura 2:

Figura 2 - Fendmeno da difracdo com relacao de fases
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Fonte: Callister, 2016

Considere as ondas 1 e 2 na Figura 3, que possuem 0 mesmo comprimento de
onda (I) e que estdo em fase no ponto O-O. Agora, supde-se que ambas as ondas sejam
dispersas de tal maneira que elas percorram trajetérias diferentes. E importante a relagéo
de fases entre as ondas dispersas, que ira depender da diferenca nos comprimentos das
trajetérias. Uma possibilidade resulta quando essa diferenca no comprimento das
trajetérias € um numero inteiro de comprimentos de onda. Ainda de acordo com a figura
3, essas ondas dispersas (agora identificadas como 1 e 2) ainda estdo em fase. Diz-se
gue elas se reforcam mutuamente (ou interferem de maneira construtiva uma com a outra).
Quando as amplitudes sdo somadas, o resultado é a onda que esta mostrada no lado
direito agora identificada com 4. Isso € uma manifestacédo da difracdo, e nos referimos a
um feixe difratado como aquele formado por muitas ondas dispersas que se reforgcam
mutuamente.

Outras relacdes de fases sdo possiveis entre ondas dispersas que nao levarédo a

esse reforco matuo. O outro extremo é aquele demonstrado na Figura 3:

Figura 3 - Fendbmeno da difracdo ondas dispersas



29

P
Onda 3 Brantn de Onda 3°

e R e
NN Y AN
N B A A 7S
= fe—— b +
TS T
Onda 4 i _"‘

Proicfn ——

Fonte: Callister, 2016

A diferenca entre os comprimentos das trajetorias apds a dispersdo € algum
namero inteiro de meios comprimentos de onda. As ondas dispersas estao fora de fase —
isto é, as amplitudes correspondentes se cancelam ou se anulam mutuamente, ou
interferem de maneira destrutiva (isto €, a onda resultante possui uma amplitude igual a
zero) como esta indicado no lado direito da figura. Obviamente, existem relacdes de fase

intermediarias entre esses dois extremos e que resultam em um refor¢co apenas parcial.

2.4.2 Lei de Bragg

De acordo com Cullity e Stock (2001), "A Lei de Bragg estabelece a base para a
analise estrutural de materiais cristalinos, permitindo a identificacao precisa de distancias
inter planarias e a determinacgdo da simetria cristalina.

As experiéncias voltadas para o fenébmeno de difracdo despertaram o interesse de
dois fisicos ingleses, W.H. Bragg (1862-1942) e seu filho W.L.Bragg (1890-1971). Porém,
foi W.L.Bragg que analisou com sucesso o experimento de Laue e foi capaz de encontrar
uma expressao matematica mais simples para expressar a necessdaria condicdo de
difracdo. No ano seguinte conseguiu resolver o problema de estrutura cristalina utilizando
até entdo recente ferramenta de difracdo de raios-X, determinou as estruturas de NacCl,
KCI, KBr e KIl, todos com a estrutura NaCl, sendo estas as primeiras determinacdes
completas da estrutura cristalina ja feita (CULLITY, 1979).

De acordo com a Lei de Bragg para entender as condi¢des necessarias para a
difragao de raios X por um arranjo periédico de atomos, podemos considerar dois planos
atdbmicos paralelos A—A’ e B-B’ na figura 5, os quais possuem os mesmos indices de Miller

h, k e |, separados por um espacamento interplanar, supondo que um feixe de raios X
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paralelo, monocromatico e coerente (em fase), com comprimento de onda A, incida sobre
esses dois planos segundo um angulo 6. Os raios que sao identificados como 1 e 2, sdo
dispersos pelos atomos P e Q. Se a diferenga entre os comprimentos das trajetérias 1-P—
1" e 2—-Q-2’ (isto é, SQ + QT) for igual a um numero inteiro, n, de comprimentos de onda,
uma interferéncia construtiva dos raios dispersos 1’ e 2’ também ocorrera em um angulo

8 em relagao aos planos. Segue figura 4:

Figura 4 - Lei de Bragg

Fonte: Callister, 2016

A Lei de Bragg, representada pela Equagao 1 sera satisfeita quando a ordem da
reflexdo representada por n, for qualquer numero inteiro (1, 2, 3, ...) concordando com o
fato de que senB nao pode exceder a unidade. Trata-se de uma expressao simples que
relaciona o comprimento de onda dos raios X e o espagamento interatdbmico com o angulo
do feixe difratado. Se a Lei de Bragg néao for satisfeita, sera considerada de natureza
destrutiva, resultando em um feixe difratado de muito baixa intensidade. De acordo com a

Equacéo 2 o final é a auséncia de alguns feixes difratados que, deveriam estar presentes.

niA =S8Q + QT Equacéo 1
ou
nA = dhklsin6 + dhklsin6 Equacéo 2

= 2dhklsin6
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E importante ressaltar que a Lei de Bragg é uma condicdo necessaria, porém
insuficiente, para a difracdo por cristais reais, visto que, especifica quando a difragao
ocorrera para células unitarias que possuem atomos posicionados somente nos vértices
da célula. Em casos em que os atomos se encontram situados em outras posi¢coes (por
exemplo, em posi¢des nas faces e no interior das células unitarias, como ocorre nas
estruturas CFC e CCC) funcionam como centros de dispersdo adicionais, que podem
produzir uma dispersao fora de fase em certos angulos de Bragg, onde alguns feixes néo

serao difratados.

2.5 EQUAGCAO DE SCHERRER

Equacéao de Scherrer, apresentada como equacéo 3, fornece informagao acerca da
policristalinidade do material investigado, permitido uma analise quantitativa do tamanho
meédio do cristalito de cada fase presente. Em situagdo como, por exemplo, em materiais
consistindo em mais de uma fase é possivel que picos de difracdo de fases diferentes
estejam sobrepostos.

O tamanho de um cristalito € uma medida do tamanho de um aglomerado que
difrata coerentemente. Em 1918, Scherrer observou que materiais com tamanhos de
cristalitos pequenos poderiam dar origem a alargamento de picos de difragdo. A partir
dessa observagao relacionou o tamanho de cristalito com a largura a meia altura do pico

e expressou esta relagao através da seguinte equagao

_ KA
- Lcos6

Equacéo 3
Esta equacao foi derivada da Lei de Bragg representa pela Equagdo 4 onde
multiplica-se por n, que representa um numero inteiro qualquer, sendo assim temos: nd=D:

nA = 2ndsinf => A = 2sinf Equacéo 4

Derivando ambos os lados da Equacao 4 em relagdo a D e a 6, temos:
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0 = —26Dsinf + 2Dcos660,

Ou ainda:

D = §Dsin6 /cos050

O menor incremento para D é o espagamento interplanar d, portanto aceitar que 6§D = d, e

ja que para Lei de Bragg temos dsinf = 1/2. Assim temos a Equacéao 5:

_ 2 A
" 280c0s8 LcosO

Equacgéo 5

Esta expresséo € essencialmente a equacao de Scherrer, a menos da auséncia do
fator multiplicativo K é o coeficiente de forma do ponto da rede reciproca (normalmente,
usa-se K fixo em um valor entre 0.85 e 1.0), e existe para descontar a contribuicdo do
equipamento de medida para o alargamento do pico; A € o comprimento de onda da
radiacao incidente e B é a largura a meia altura do pico com centro localizado na posi¢ao
20 e, é medido em radianos que, em geral, é determinado ajustando o pico a uma fungao

gue pode ser Gaussiana, Lorentziana, pseudo-Voigt, ou uma combinacéo destas.

2.6 O METODO DE WILLIAMSON-HALL

O método de Williamson-Hall consiste em construir um gréfico de Bcos6/A em
funcao sinB, para os diferentes picos de difracdo de uma mesma fase, ou, para uma dada
familia de planos com o objetivo de obter uma reta (caso o microstrain seja uniforme) que
permite extrair informagdes estruturais tais como o tamanho do cristalito (pelo inverso da
intersecdo com o eixo das ordenadas) e o microstrain (pelo coeficiente angular da reta).
A analise do gréfico Williamson Hall & quantitativa, através do ajuste linear para obtencéo
dos parametros D e ¢.

O grafico de Williamson-Hall € um método simples para obter informacdes

estruturais e, devido a essa simplicidade tornou-se muito utilizado, principalmente em
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analise de tamanhos e microstrain, sabendo que a largura do pico possui influéncia na
contribuicdo do tamanho do cristal e do microstrain. Logo, de acordo com a Equacéo 6, a
largura do pico é a largura devido ao tamanho dos cristalitos somada a largura devido a
deformacgéo:

Br = Bp + B Equacéo 6

Onde B_T é o alargamento total, f_(D )esta se alargando devido ao tamanho do cristalito

e [_e € o alargamento devido a tensao. A partir da equacédo de Scherer, sabemos que,

D = KA/(B_D cos8)

Ou,

Bp = K Equacéo 7

" Dcos8

Onde B, é o FWHM (alargamento do pico) em radianos, K=0.9 é o fator de forma,
A=0,15406 nm é a onda de fonte de raioX, D € o tamanho dos cristalitos e 6 é a posicéo
de pico em radianos.

Da mesma forma, o alargamento do pico DRX devido a micro deformacéo é dado por,

Be = 4etand Equacéo 8

Onde B_¢ esta se alargando devido a tenséo, & é a tenséo e 0 é a posicao de pico em

radianos. Substituindo a equacéo 7 e 8 na equacgdo 6, nés percebemos,

KA

Pr = peoss T 4etand

Como sabemos que,

sinf

cos0
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Portanto, Equacao 9 pode ser escrito como,

KA 4esinf

'BT - Dcosf cos6 Equagéo o
Multiplicando ambos os lados por cos6,
P _cost.KA N co0s6.4esind
cosd. fr = Dcos6 cosf
Ou,
KA . ~
Pr cosf = -t 4esin Equacao 10

Equacao 10 representam uma linha reta, em que € é o gradiente (inclinacdo) da
linha e KA/D é o intercepto Y. Considere a equacao padrao de uma linha reta:

Y=mx+c Equacéo 11

Onde "m" é a inclinagdo da linha e "c" é o intercepto Y. Comparando a Equacéo 10
com a Equacéo 11, temos,

Y = By cos6 (i)
m=¢ (ii)
X =4sin@ (iii)

_ KA

c=2 ()

Para obter o grafico W-H usa-se “4sin@” no eixo x e “Br cosf” no eixo y. O valor de

[{Peh)

"m" que representa o gradiente (inclinacdo) da linha é o valor do strain “€”. Entdo, o valor

da tensdo é a razdo entre dois comprimentos, portanto, € uma quantidade adimensional.
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Depois foi calculado o tamanho dos cristalitos a partir do intercepto Y-intercept
KA/D ou “c”. Sabendo que Y-intercept = ¢ = kA/D, sendo assim, colocando a Equacao 12

em termos de D, encontramos a equacao:

D=— Equacgéao 12

Enfim, a partir das analises de difratograma de raio-x usando a equacgao de Scherrer
e o grafico de Williamson-Hall, é possivel obter informacfes importantes acerca da
microestrutura do material analisado. Porém, € importante ressaltar que devido a
simplicidade do método é possivel que haja incertezas nos resultados, principalmente
aqueles devido a microdeformacdo. Apesar das incertezas, se comparamos
microdeformacdo de amostras diferentes, os resultados s&o satisfatérios no caso de
analises qualitativas. Como se pode ver, o grafico de Williamson-Hall € um método direto
onde se podem extrair parametros estruturais pelos coeficientes (linear e angular) da reta
obtida.

3 MATERIAIS E METODOS

O objetivo deste estudo € investigar o efeito dos tratamentos térmicos de
envelhecimento, recozimento e témpera no refinamento dos gréos da liga Ti6Al4V. Este
estudo serd realizado utilizando técnicas avancadas de caracterizagcdo microestrutural e
analise mecéanica para avaliar as mudancas na microestrutura e nas propriedades
mecanicas da liga apdés os tratamentos térmicos, a figura 5 apresenta o fluxograma

experimental da pesquisa:

Figura 5 - Fluxograma experimental da pesquisa.
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amostras térmicos

= Microdureza

Fonte: Elaborado pela autora (2024).

3.1 FLUORESCENCIA DE RAIO X

Primeiramente foi realizada uma analise quimica com o objetivo de comprovar que
o material esta em conformidade com a norma ASTM F136. A analise foi realizada por
meio do espectrometro modelo Epsilon3-XL da marca PANalytical pertencente ao
laboratorio LABMAT-IFPI (Figura 6).

Figura 6 - Espectrébmetro modelo Epsilon3-XL

Fonte: Malvern PANalytical. Disponivel em : https://www.malvernpanalytical.com/br.

A difracéo de fluorescéncia normalmente é difratada por um cristal sob diferentes
angulos para superar os comprimentos de ondas dos raios X e identificar cada elemento
quimico. As concentracdes sdo determinadas pela intensidade dos picos (BRUNDLE,
EVANS, WILSON, 1992; GANDOLFI et al, 2007). A FRX €& uma analise amplamente
utilizada no controle de qualidade e de processos. Especificamente na metalurgia, a FRX

garante a integridade das ligas confirmando sua composi¢cao (PANALYTICAL, 2024).


https://www.malvernpanalytical.com/br
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Um instrumento de FRX contém um tubo de que produz raios X onde os elétrons
sdo acerelados e colidem com um anodo (geralmente um metal como Rh e Ag) e
produzem raio X de alta energia. Os raios X gerados s&o direcionados para a amostra que
esta sendo analisada. Quando esses atingem a amostra, eles interagem com 0s 4&tomos
da amostra e emitem raios X exclusivos para cada elemento.

O instrumento contém um detector que identifica e mede a energia dos raios X
caracteristicos emitidos pela amostra. A intensidade desses raios X é proporcional a
concentragéo dos elementos correspondentes na amostra.

A andlise dos espectros de energia de raio X detectado s&o analisados pelo
software do instrumento. O software utilizado pelo LABMat-IFPI € o EPILSON que
compara as energias de raios X caracteristicos com uma base de dados conhecida de
energias de raio X para diferentes elementos. Com base nessa comparagéo, o software
determina a composic¢ao e a concentracdo elementar na amostra. O software apresenta
todos os elementos e concentracdo em uma tabela de facil leitura que € transmitida para
um computador externo. A Figura 7 representa como ocorre 0 processo de andlise de
FRX:

Figura 7 - Processo de analise de FRX

sample

FE

X-ray Nt
tube N
detector

~"amplifier and
multi-channel
analyser

Fonte: Malvern PANalytical. Disponivel em : https://www.malvernpanalytical.com/br

3.2 PREPARO DE AMOSTRA
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Para este estudo foi utilizado um cilindro de 10 mm de diametro e 103 mm de
cumprimento de liga Ti6AI4V.

Apébs a analise da composi¢cao quimica iniciou-se o preparo das amostras para 0s
ensaios subsequentes: micrografia, microdureza e difragdo de raios-X. Primeiramente,
foram cortadas 7 pecas a partir do cilindro de titanio. Para realizar o corte das amostras
foi utilizada uma cortadora de precisdo modelo CPT-25 da marca TECLAGO com disco
diamantado também da marca TECLAGO com rpm de 800 do Laboratério de Mecéanica
do LABMAT-IFPI. Das amostras cortadas uma foi utilizada como amostra base para
identificacdo de microestrutura e dureza da barra conforme foi recebida com o objetivo de

comparar os dados iniciais com 0s resultados apés o tratamento térmico.

3.2.1 Tratamento térmico

Para o tratamento térmico foi utilizado o forno programavel JUNG LT6.3013 do
laboratorio de analises térmicas do LABMAT-IFPI, com atmosfera inerte utilizando gas de
argonio para evitar contato com oxigénio e nitrogénio, pois acima da temperatura de 400°C
em ligas de titdnio ocorre a formacdo acerelada de Oxidos e nitretos indesejaveis
(DONACHIE, 2000).

As amostras receberam nomenclatura conforme especificado na tabela 1. Foram
realizados trés tipos de tratamento térmico com o objetivo de obter microestruturas
diferentes. O primeiro tratamento térmico foi realizado em duas etapas. Para a primeira
etapa foi separada 4 amostras para serem solubilizadas. A solubilizacdo consiste em
aquecer as amostras a 950°C por 1 hora e depois resfrid-las em agua. Posteriormente,
das quatro amostras uma foi separada para analise de fase intermediaria entre amostra
base e as amostras envelhecidas. As trés amostras foram envelhecidas durante 2h em
temperaturas diferentes de 550°C, 650C° e 750°C para obtencéo da fase bimodal.

O segundo tratamento térmico tinha como objetivo obter a microestrutura
Widmanstatten. Para isso, uma amostra foi aquecida a 1050°C por 30 min e depois
resfriada por 6°/min ao forno. O terceiro tratamento consistiu em submeter uma amostra
a uma témpera. Nesse tratamento a amostra foi aquecida a 1050°C e depois resfriada em
agua.
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Tabela 1 - Nomenclatura das amostras e tratamento

Nomenclatura das Amostras Tratamento
AB Amostra retirada do cilindro como recebida

ASL Aquecida a 950°C/1h e resfriada em agua.
12 Etapa: Aquecida a 950°C/1h e resfriada em agua

A550 22 Etapa: Aquecida a 550°C/2h e resfriada temperatura
ambiente.
12 Etapa: Aquecida a 950°C/1h e resfriada em agua

A650 22 Etapa: Aquecida a 650°C/2h e resfriada temperatura
ambiente.
12 Etapa: Aquecida a 950°C/1h e resfriada em agua

AT750 22 Etapa: Aquecida a 750°C/2h e resfriada temperatura
ambiente.
Aquecimento a 1050°C/30 min;

AW Resfriamento 6 °C/min ao forno.

Aquecimento a 1050 °C/1h;
AT Resfriamento em agua.

Fonte: Elaborado pela autora (2024)

As temperaturas e tempos foram definidos de acordo com parametros encontrados
na literatura e também em trabalhos semelhantes que ja foram desenvolvidos por outros
autores. Os trabalhos cientificos cujos parametros se aproximam dos que foram utilizados

neste trabalho e serviram como base para 0 mesmo se encontram na Tabela 2:

Tabela 2 - Parametros utilizados na Ti-6Al-4V

Tratamento Autores Parametros
Solubilizagédo Fedrigo e Wolfart Jr. (2017) Aquecimento a 950°C/1h e resfriada em agua
Solubilizagédo Santos et. al (2012) Aquecimento a 1020°C/1h e resfriada em agua
Envelhecimento Fedrigo e Wolfart Jr. (2017) Aquecimento a 550°C/2h e resfriada em

temperatura ambiente

Aquecimento a 750°C/2h e resfriada em

Envelhecimento Santos et. al (2012) temperatura ambiente

Pessanha (2020) e

Témpera Yogi et. al (2008)

Aquecimento a 1050°C/1h e resfriada em adgua



40

Aquecimento a 1050°C/30 min;

e Viegiet &l (200) Resfriamento 6 °C/min ao forno.

Fonte: Elaborada pela autora (2024)

Além dos autores citados acima, outras referéncias na literatura também
corroboraram com o estudo. Para Donachie (2000), o tratamento térmico para as ligas
a+p pode ser feito acima ou abaixo da temperatura B-transus, que € a temperatura minima
em que o material € 100% . Para a liga Ti-6AL-4V a temperatura B-transus é de 995°C.
Sendo assim, aplica-se o processo de solubilizagao feito abaixo da B-transus seguindo de
resfriamento. Apos a solubilizagédo € aplicado tratamento de envelhecimento que resulta
na decomposicao da martensita a’, obtendo uma mistura fina das fases a e 3, sendo que
a fase a é formada em placas em uma matriz 3, assim, obtendo a microestrutural bimodal.
J& para obter as microestruturas widmastatten e témpera € recomendado na literatura
estudada o tratamento de recozimento e témpera respectivamente. Segundo Pessanha
(2020), a temperatura de 1050°C é indicada, pois nessa temperatura se encontra 0 campo
monofasico de estabilidade da fase de altas temperaturas (fase B). No recozimento é
realizado um resfriamento lento no interior do forno para que ocorra transformacées de
fases pelo mecanismo difuso, havendo uma aproximacdo do estado de equilibrio
termodinamico (PORTER et al apud PESSANHA, 2020). J& durante a témpera, 0
resfriamento € feito de forma rapida o suficiente para inibir os processos difusos
(NOVIKOV, 1994). No resfriamento rapido obtém-se uma estrutura lamelar muito fina, ja

no resfriamento lento, € obtida uma estrutura lamelar grossa (LEYENS; PETERS, 2003).

3.2.2 Metalografia

O processo de metalografia consistiu em quatro etapas: embutimento da amostra,
lixamento, polimento e ataque quimico. O embutimento foi realizado com resina e
polimerizante, numa propor¢ao de duas partes de resina para cada parte de polimerizante.
Depois de embutidas as amostras foram lixadas na politriz/lixadeira. Para o lixamento
foram utilizadas lixas de carbeto de silicio de granulometria de 220, 320, 400, 600 e 1200
mesh. As pecas foram lixadas sucessivamente, diminuindo a granulometria das lixas,
mudando de direcéo (90°) a cada troca de lixa, sendo que a troca de lixa era feita depois

0s tragos da lixa anterior fossem eliminados.
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Para o polimento foi utilizada a mesma politriz/lixadeira também com o pano de
polimento de (em duas etapas) e alumina suspensa. O polimento foi feito em duas etapas,
a primeira usou-se 10gr n°1 alumina diluida em 50ml de 4gua, com velocidade do disco
de 300 rpm durante aproximadamente 15 min. Para a segunda etapa utilizou-se abrasivo
composto de 10gr de alumina n® 3 diluido com 1,5ml de &cido nitrico e mais 1,5ml de acido
fluoridrico. O objetivo da adicéo de acido fluoridrico € a obtencdo de uma superficie menos
distorcida, tornando essa etapa menos demorada.

O ataque quimico foi feito por imerséo e o tempo de ataque variaram entre 10 e 20
segundos. Para tanto, foi utilizado o reagente quimico composto por 85% H20 (dgua
destilada), 10% HF (acido fluoridrico) e 5% de HNO3 (&cido nitrico). O acido fluoridrico &
0 reagente mais utilizado para ligas de titanio, porém, tem a tendéncia de produzir
manchas, por esse motivo a adicdo de acido nitrico serviu para remover manchas e
promover uma superficie mais brilhante. O ataque quimico tem como finalidade revela a
microestrutura, ja que pequenos sulcos sédo formados em torno dos contornos de graos
em consequéncia do ataque quimico. Isso ocorre porgue 0s a&tomos localizados na regiao
de contorno dos grados apresentam maior reatividade do que aqueles localizados no
interior dos gréos, por isso se dissolvem em uma taxa maior (CALLISTER, 2016).

E importante ressaltar que por se tratar de uma microestrutura de uma liga bifasica
a ser examina foi selecionado um reagente que produza uma textura diferente para cada
fase, de tal modo que as diferentes fases puderam ser distinguidas umas das outras
(ASTM E407-7, 1999). Durante o lixamento das amostras foi utilizado um microscopio
metalografico da marca Olympus para a observacado das amostras, assim certificando-se
gue cada etapa da preparacao eliminou a influéncia da etapa anterior na microestrutura
do material. Todas as etapas da técnica metalogréafica, assim como 0s equipamentos
estéo localizados no Laboratorio de Modificagbes de Materiais do LabMAT-IFPI.

3.2.3 Micrografia

A micrografia € uma das técnicas para investigacao da microestrutura dos materiais
gue empregam equipamentos fotograficos em conjunto com o microscépio gerando uma
fotografia na qual imagens microestruturais sédo geradas e/ou retocadas com o auxilio de

computadores. A micrografia é utilizada para assegurar que as associa¢cfes entre as
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propriedades e a estrutura (e os defeitos) sejam compreendidas da forma correta, além
de prever as propriedades dos materiais; determinar se um material foi tratado

termicamente da maneira correta (CALLISTER, 2016).

3.2.3.1 Microscopio 6ptico

O microscoépio 6ptico é o instrumento usado para estudar a microestrutura na
micrografia tendo os sistemas épticos e de iluminacdo como elementos basicos, devendo
ser usado no modo reflexdo para estudar a superficie dos materiais opacos. As imagens
geradas possuem contrastes resultantes da refletividade das varias regides da
microestrutura. Apés a superficie do material se submetida a técnica de metalografia com
0 ataque quimico a microestrutura pode ser revelada. Os sulcos formados aos longos dos
contornos de graos devido a reacdo ao ataque quimico refletem a luz em angulos
diferentes, assim, foi possivel a identificacdo das microestruturas quando observadas sob
o microscopio (CALLISTER, 2016). Para esta etapa foi utilizado o microscépio da marca
Olympus, modelo CX31, situado no Laboratério de Microscopia Optica localizado no
LabMAT-IFP ( Figura 8).

Figura 8 - Microscopio Otico

?

Fonte: Elaborada pela autora (2024)

3.2.4 Microdureza

O ensaio de microdureza Vickers é muito utilizado para pesquisas e estudos,
especificamente para determinacao de profundidade de témpera nos metais, profundidade
de camada de protecéo superficial, para ensaios de metais muitos duros ou muito mole

etc. E um ensaio demorado em comparacdo a outros, como Brinel e Rockel, mas



43

apresenta muitas vantagens como: escala continua; impressdes extremamente pequenas
gue nao danificam as pecas; grande precisdo de medida; deformacéo nula do penetrador;
aplicacao para toda gama de dureza encontrada nos diversos materiais; aplicacdo em
qualquer espessura de material; utiliza apenas uma escala de dureza.

Para dureza Vickers o penetrador utilizado € uma piramide de base quadrada com
angulo de 136° entre as fases opostas. O penetrador de diamante € praticamente
indeformavel. A dureza Vickers varia a carga de 1 até 100 ou 120 kgf. A mudanca da carga
€ necessaria para se obter uma impressao regular, sem deformacdo e de tamanho
compativel para as medidas de suas dimensdes no visor da maquina; isso depende
naturalmente da natureza da dureza do material que se esta ensaiando. A forma da
impressédo € um losango regular, ou seja, quadrada e pela média de suas diagonais tem-
se conforme a expressao seguinte a dureza Vichers.

A area deve ser medida com precisdo e para este fim existe um microscopio
acoplado a maquina para a determinacéo das diagonais L com grande precisao, cerca de
1 micron. A carga foi aplicada levemente na superficie plana da amostra por meio de um
pistdo movido por uma alavanca e € mantida por cerca de dezoito segundos. Depois foi
retirado e o microscopio foi movido manualmente até focalizar a impressdao. O micro-
durémetro utilizado foi o modelo HMV-2T da marca Shimadzu do LabMICRO-IFPI (Figura
9). A medida de dureza foi realizada nas amostras tratadas termicamente com o objetivo
de constatar a influéncia dos ciclos térmicos realizados na resisténcia mecéanica da liga.

ApOs obter as medidas, foram calculados a média, o desvio padréo.

Figura 9 - Microdurémetro
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Fonte: Elaborado pela autora (2024)

3.2.5 Difragéo de raios-X

A difracdo de raios-X € uma técnica amplamente utilizada para determinar a
estrutura e a quantidade de fases em materiais cristalinos. Uma de suas principais
aplicagdes é a determinacao da estrutura cristalina, que inclui o tamanho e a geometria
da célula unitaria, informagdes que podem ser obtidas a partir das posi¢cdes angulares dos
picos de difragdo (CULLITY e STOCK, 2001). Além disso, a intensidade relativa dos picos
de difragao indica o arranjo dos atomos dentro da célula unitaria, fornecendo uma imagem
detalhada da estrutura atémica (GIACOVAZZO, 2011).

A técnica de difracdo padrao geralmente € aplicada em amostras pulverizadas ou
policristalinas, que consistem em inumeras particulas finas orientadas aleatoriamente e
expostas a radiagcdo X monocromatica. Cada uma dessas particulas pulverizadas (ou
graos) é considerada um cristal. A presenca de um grande numero de cristais com
orientagcdes aleatérias aumenta a probabilidade de que algumas particulas estejam
orientadas de forma adequada para que todos os conjuntos de planos cristalograficos
possiveis estejam presentes para difragao (YOUNG, 2013)

Esta abordagem garante que a difracdo possa ser observada de todos os planos
cristalograficos, fornecendo um espectro completo que pode ser analisado para deduzir a
estrutura cristalina do material. A técnica é vital ndo apenas para identificar e quantificar
fases em materiais complexos, mas também para analisar a microestrutura e estudar
fenbmenos de transformacgao de fase (JENKINS e SNYDER, 1996).

Para este trabalho a difracao de raio x foi realizada com o objetivo de identificar as
fases presentes nas amostras obtidas a partir do corpo de prova das ligas tratadas por

recozimento, témpera e envelhecimento. A identificacao incluiu a determinacao da posi¢ao
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e da intensidade dos picos difratados e respectivos planos cristalograficos, comparando
os dados com as fichas cristalograficas disponiveis no banco de dados (ISCD). O
difratbmetro utilizado, da marca PANalytical e do modelo XRD Empyrean Series 2,
pertencentes ao programa de pds-graduacdo em engenharia de materiais do IFPI
(FIGURA 10).

Figura 10 - Difratdmetro de raio-x

e|9
Fonte: Elaborado pela autora (2024)

O equipamento foi configurado para analisar as amostras de acordo com os

parametros apresentados na Tabela 3:

Tabela 3 - Parametros utilizados para difragao de raio X

Parametros Condicgoes
Tubo utilizado Cobre (Cu)
Angulos de varredura 0° a 100°
Tenséao 40 Kv
Corrente 45 mA
Cuka
Radiacéo (A=1,5405A)

Fonte: Elaborada pela autora (2024)

3.2.6 Microscopia eletronica de varredura (MEV)
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A microscopia eletronica de varredura (MEV) é uma técnica utilizada para obtencéo
de imagens tanto de superficies polidas como rugosas, com grande profundidade de alta
resolucdo. Essa andlise permite captar os elétrons retroespelhados da matéria, permitindo
identificar a orientacdo cristalina e a diferenca de fases, variando a através de contraste
de tons de cinza em razdo do numero atbmico médio Z (MANNHEIMER, 2002). Da
mesma forma que a microscopia Otica, a MEV possui a indicacdo de observacao
superficial e visualizacdo de defeitos, mas com um poder de resolucdo muito maior,
podendo alcancar trezentos mil vezes com resolugdo de ordem nanométrica (BRUNDLE,
EVANS, WILSON, 1992).

Cada um dos sinais produzidos pelo feixe de elétrons ao interagir com a matéria
(elétrons secundarios, retroespelhados, fétons, raios X, calor) requer um detector
apropriado para aquisicdo e transformacao em sinais elétricos (MANNHEIMER, 2002). As
amostras precisam ser resistentes ao vacuo e quando ndo condutoras precisam ser
recobertas (carbono ou ouro) antes do escaneamento (BRUNDLE, EVANS, WILSON,
1992). As micrografias foram realizadas no microscépio eletrénico de varredura marca
FEI, modelo Quanta FEG 250 (Figura 11).

Figura 11 - Microscopio eletrénico de varredura

Fonte: Elaborado pela autora (2024)

3.2.7 Espectroscopia de energia dispersiva de raios-X (EDS)
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A espectroscopia de dispersédo de energia (EDS) € uma técnica complementar a
MEV e permite uma analise da composicédo das amostras examinadas e sua combinacao
com MEV é considerada de grande importancia em varias aplicagbes cientificas e
industriais (HODOROABA, 2020; MARGUI; QUERALT; DE ALMEIDA, 2022). A EDS
funciona pela deteccdo dos raios-X caracteristicos emitidos pelos atomos na amostra
guando sado excitados pelo feixe de elétrons da MEV, na qual cada elemento quimico emite
raios-X em comprimentos de onda especificos, permitindo a identificacdo qualitativa e
quantitativa dos elementos presentes (HODOROABA, 2020). Em uma andlise de
materiais, a EDS pode identificar impurezas ou defeitos em ligas metalicas, polimeros,
ceramicas e compositos (MARQUI: QUERALT; E ALMEIDA, 2022). As andlises de EDS
foram feitas com equipamento da Bruker, modelo Quantax EDS (Figura 12).

Figura 12 - Espectroscopia de disperséo de energia (EDS)

&

Fonte: Elaborado pela autora (2024)

4 RESULTADOS E DISCUSSAO
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4.1 FLUORESCENCIA DE RAIOS-X

A analise de fluorescéncia de raios-X (XRF) da liga Ti-6Al-4V revelou que a liga
possui composi¢cao quimica em maior quantidade dos elementos titanio (Ti), aluminio (Al)
e vanadio (V), com menores quantidades de outros elementos de liga que incluiram ferro
(Fe), oxigénio (O), nitrogénio (N) e carbono (C), os valores apresentados pela referida
analise corrobora com esses valores confirmam as especificacfes padréo da liga Ti-6Al-
4V conforme estabelecido pelas normas ASTM F136, conforme podemos constatar

através da tabela 4:

Tabela 4 - Composigao da quimica da liga Ti6Al4V comparada com a norma ASTM
F136.

N C H Fe (o) Al \') Ti
ASTM F136 0,05 0,08 0,012 0,25 0,13 5,5-6,50 3,5-4,5 -
Barra - - - 0,28 - 5,74 4,48 89,48

Fonte: Elaborado pela autora (2024

A alta porcentagem de titanio é a base das propriedades mecanicas e de resisténcia
a corrosdo da liga. O titanio, com sua estrutura hexagonal compacta (HCP) em
temperatura ambiente, confere excelente resisténcia especifica e biocompatibilidade
(GEETHA et al., 2009).

O aluminio é adicionado a liga para estabilizar a fase a (alfa), que é responsavel
por melhorar a resisténcia a tracao e reduzir a densidade da liga. O aluminio também
contribui para a resisténcia a corrosdo e a manutencao de propriedades mecanicas a altas
temperaturas (LUTJERING & WILLIAMS, 2007).

O vanadio, por outro lado, estabiliza a fase 8 (beta), que € uma estrutura cubica de
corpo centrado (CCC). A presencga da fase 3 confere a liga uma combinagao de ductilidade
e resisténcia, além de melhorar a resposta ao tratamento térmico, como envelhecimento
e témpera, que podem refinar a microestrutura e aumentar a resisténcia mecanica
(AHMED & RACK, 1998).

Os elementos em tracos, como ferro, oxigénio, nitrogénio e carbono, embora

presentes em pequenas quantidades, também desempenham papéis cruciais. O ferro
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pode melhorar a resisténcia mecanica, mas em excesso pode prejudicar a ductilidade
(DONACHIE, 2000). O oxigénio, nitrogénio e carbono sé&o intersticiais que podem
aumentar a dureza e a resisténcia ao desgaste, mas também podem tornar a liga mais
quebradica se nao forem controlados dentro de limites especificados (LUTJERING &
WILLIAMS, 2007).

4.2 MICROSCOPIA OPTICA

A Figura 13(a), (b), (c), (d), (e), (), (g), demonstram as imagens do microscépio
optico, obtidos para diferentes condicdes que foram submetidas as amostras. A Figura
13(a), apresenta a microestrutura da amostra como recebida que apresenta a fase a+§3,
onde a fase B se encontra nos contornos de grédo a. A Figura 13(b), representa a
microestrutura apos tratamento térmico de solubilizacdo onde ocorre a formacéo de graos
equiaxial de alfa primario ap em uma matriz de martensita o’ devido ao aquecimento
ocorrer abaixo da temperatura B-transus seguido de resfriamento em agua (LUTTJERING;
WILLIAMS, 2007).

A Figura 13(c), (d), (e), apresenta a microestrutura bimodal resultante do tratamento
térmico de envelhecimento. A estrutura bimodal é formada por ap (alpha primario)
equiaxial com decomposicdo da fase martensita o’ em uma matriz lamelar a+f3
(DONACHIE, 2000; LEYENS e PETERS, 2003). A Figura 13(f) mostra a microestrutura
proveniente da solubilizacdo acima de 950° e posteriormente a témpera resultante de
resfriamento brusco em agua. Devido ao resfriamento rapido e proximo da temperatura 3
transus que € de 995° é possivel observar a transformacao da fase 3 em martensita o’
com a presenca de a,, primario equiaxial. A fase o’ ocorre no interior dos gréos da fase
primaria devido a presencga do elemento B-estabilizador desta liga ficar situado antes da

composigao critica para a formagao da fase martensitica a” (ABBAS et al., 2017).

Figura 13(a). (b), (c), (d), (e), (f), (g) - Imagens M.O. liga Ti-6Al-4V com tratamento térmico
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Fonte: Elaborado pela autora (2024)
Na figura 13(g) mostra a microestrutura Widmanstatten que consiste em uma

estrutura fina acicular. Esta microestrutura foi obtida a partir de do aguecimento a 1050°
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e seguido de resfriamento lento (6°/min ao forno). Em um resfriamento mais lento, B tende
a se transformar por nucleagao e ter um crescimento para a fase Widmanstatten a. Na
estrutura Widmanstatten ocorre uma mudanga da morfologia da fase a que consiste em
uma coldnia de graos alinhados de forma semelhante para um arranjo de cestaria. Essa
mudanca ocorre de acordo com a taxa de resfriamento. A medida que a taxa de
resfriamento é aumentada a estrutura lamelar torna-se mais fina. No caso de resfriamento
mais lento € possivel perceber a presenga da fase a nos contornos de gréo 8 (JOSHI,
2006).

4.3 DIFRAGAO DE RAIOS-X

Com base nos dados obtidos no ICSD (Inorganic Crystal Struture Database)
identificou-se as fases presentes para sete amostras que foram realizados tratamentos
térmicos e uma amostra onde analisou-se a liga Ti-6Al-4V sem tratamento térmico.

A difracdo de raio-X foi realizada em sete amostras com tratamento térmico e uma
amostra da liga sem tratamento térmico, buscando analisar a influéncia da temperatura
na transformacéo de fases da liga Ti-6Al-4V. A figura 14 mostra o perfil da difracédo da
liga Ti-6Al-4V obtida experimentalmente da amostra sem tratamento térmico:

Figura 14 - DRX liga de Ti-6Al-AV sem tratamento térmico
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Fonte: Elaborado pela autora (2024)
Os padrdes de DRX da liga Ti-6Al-4V revelaram picos caracteristicos que

correspondem as fases a (alfa) e B (beta). A fase a, que tem uma estrutura hexagonal

compacta (HCP), é predominantemente estabilizada pelo aluminio, enquanto a fase B,
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com uma estrutura cubica de corpo centrado (BCC), é estabilizada pelo vanadio
(LUTJERING & WILLIAMS, 2007). A presenca de picos correspondentes as fases a e B
confirma a natureza bifasica da liga Ti-6Al-4V. Estudos mostram que a fase a contribui
para a resisténcia mecanica e a resisténcia a corrosao, enquanto a fase 3 oferece maior
ductilidade e capacidade de resposta ao tratamento térmico (LEYENS & PETERS, 2003).

Também lancando mao dos dados obtidos no ICSD (Inorganic Crystal Struture
Database) identificou-se as fases presentes, conforme figura 15, apresentando o perfil de
difracdo de raios X das 7 amostras que foram realizados tratamento térmico:

Figura 15 - DRX liga de Ti-6Al-AV apds tratamento térmico com tratamento

térmico
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Fonte: Elaborado pela autora (2024)

Realizou-se uma varredura nos angulos de 20° a ° na configuracao 0-26.
Posteriormente ajustou-se a curva, para tanto € necessario utlizar uma funcéo
matematica como a funcdo Gaussina, Lourentziana e/ou Pseudo-Voigt. Para este

trabalho optou-se por utilizar a Pseudo-Voigt que € a soma das curvas Lorentzianas e
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Gaussianas, sendo ela a equacdo com a qual se obtém a largura a meia altura de cada
pico de difracdo. Ao analisar os difratogramas observou-se que nao houve diferencas
significativas nos posicionamentos dos principais picos entre as amostras, exceto, para a
A550 que apresentou um deslocamento dos picos para a direita. Em relacdo a FWHM,
constatou-se que ocorreu o alargamento das amostras ASL e AT em relacdo a amostra
base, enquanto, que, para AW, A550, A650 e A750 ocorreu o estreitamento da largura
dos picos. O alargamento para ASL e AT indica diminuicdo no tamanho do cristalito e o
alargamento para AW, A550, A650 e A750 evidencia o aumento do tamanho dos
cristalitos.

O tamanho de grdo pode ser estimado a partir do alargamento dos picos de
difracé@o utilizando a equacgéo de Scherrer. Um refinamento dos gréos apdés tratamentos
térmicos como recozimento e envelhecimento pode ser observado, resultando em picos
mais definidos e estreitos, o que indica uma microestrutura mais homogénea e refinada
(CULLITY & STOCK, 2001).

Assim, com os dados foi possivel calcular o tamanho do cristalito por meio da
equacao de Scherrer, posteriormente os resultados foram comparados com os dados que
foram obtidos utilizando do método Williamson-Hall, também foi realizado o célculo das
micro deformacdes pelo método Williamson-Hall.

Pode-se observar as estruturas cristalinas presentes em cada amostra em
decorréncia dos tratamentos térmicos aos quais foram submetidos. A partir da AB
(amostra conforme foi recebida), que como esperado apresenta predominancia de
estrutura hexagonal, podemos perceber as mudangas de estruturas para as outras
amostras analisadas, para ASL, que passou por tratamento acima da temperatura de
transformacao onde podemos constatar a formacéao de estrutura cristalina cubica. Para a
AT por ter sido tratada termicamente acima da temperatura [ transus sofrendo
resfriamento rapido (ttmpera em agua), a fase 3 se transformou martensiticamente em
a’ (hcp) e a” (ortorrdbmbica). Ja a AW da mesma forma da AT foi tratada com temperatura
acima da 3 transus, porém com taxa de resfriamento lento que ocasionou a transformacéao
da fase B por nucleacdo e crescimento para a fase widmastatten. Por meio da tabela,
também é possivel observar que houve um aumento consideravel do volume da célula

em relagcado a amostra base, isso ocorre devido ao fendmeno de alotropia que é tipica do
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titdnio e suas ligas, ja que na maioria das vezes uma transformacgao alotrépica é
acompanhada de aumento de volume. A tabela 5, apresenta os valores de parametro de
rede e volume de células de cada amostra de estrutura cristalina:

Tabela 5 - valores de parametro de rede e volume de células de cada amostra de

estrutura cristalina

Amostra Estrutura a(A) b(A) c(A) Volume
Hexagonal 2,937 2,937 4,652 40,128
AB Ortorrombica 3,959 12,094 4,032 193,053
Hexagonal 5,764 5,764 4,664 154,955
ASL Tetragonal 3,905 3,905 29,196 445,211
Cubica 3,307 3,307 3,307 36,166
Tetragonal 3,923 3,923 16,535 254,472
AT Tetragonal 3,905 3,905 29,196 445,211
Ortorrombico 3,962 4,026 4,026 64,219
Hexagonal 5,768 5,768 4,642 154,439
Tetragonal 3,923 3,923 16,535 254,472
AW Hexagonal 5,768 5,768 4,642 154,439
Tetragonal 3,905 3,905 29,196 445,211
Hexagonal 2,937 2,937 4,652 40,128
Tetragonal 3,923 3,923 16,535 254,472
AES50 Hexagonal 5,768 5,768 4,642 154,439
Ortorrombico 3,959 12,094 4,032 193,053
Cubico 3,165 3,165 3,165 31,705
ortorrombico 3,959 12,094 4,032 193,053
AE650 hexagonal 2,906 2,906 4,667 39,412
Tetragonal 3,905 3,905 29,196 445,211
Tetragonal 3,905 3,905 29,196 445,211
AE750 hexagonal 2,937 2,937 4,652 40,128
tetragonal 3,923 3,923 16,535 254,472

Fonte: Elaborado pela autora (2024)

4.4 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)
Na imagem de MEV, a fase a é representada pelas regidées mais claras enquanto
a fase B esta em cinza mais escuro, segue Figura 16, apresentando a microestrutura da

liga de Ti6Al4V como recebida:
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Figura 16 - Micrografia de MEV amostra AB com ampliacdo de 1000x

HV frame HFW ND mag []

Yoy V spot e W 100 pym —
X
1 30.00kvV | 4.0 | GAD ps | 34.2s | 414 pm | 10.5mm | 1000 x FEI Quanta FEG 250 - UFPI

Fonte: Autora (2024)

No estado como recebido, a liga Ti6Al4V apresentou segundo a Figura 16 uma
microestrutura tipica, composta por uma matriz de fase a com graos equiaxiais em uma
matriz de fase B. Segundo Guo et al. (2005), essa microestrutura bipartida ocorre
naturalmente devido a combinac&o de elementos estabilizadores de fase a (Al) e B (V).

Analisaram-se que nas trés condicbes apoOs tratamento térmico foi possivel
verificar a formag&do de microestruturas similares, com estruturas aciculares de colonias
a, com 3 em seus contornos. Nas micrografias MEV das amostras temperadas, observa-
se uma estrutura acicular, onde os graos sdo alongados e finos devido a rapida
transformacao martensitica. Essas agulhas sao indicativas de uma microestrutura que foi
rapidamente resfriada, resultando em uma fase a' com alta densidade de defeitos
cristalograficos, segue Figura 17:

Figura 17 - Micrografia de MEV amostra ASL com ampliacdo de 1000x
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spot | det | dwell | frame HFW WD ‘mag (=] 100 ym —
40 |GAD | 5ps | 34.2s | 414 pm | 114 mm | 1000 x FEI Quanta FEG 250 - UFPI

Fonte: Autora (2024)

A témpera da liga Ti6Al4V foi realizada a partir de um aquecimento até a regiao
beta (B), seguida por um rapido resfriamento. Esse processo resultou na formagao da
microestrutura martensitica (a'). Nas micrografias obtidas, a estrutura caracteristica &
acicular. Segundo Boyer et al. (1994), a témpera dessa liga tende a aumentar a
resisténcia mecanica devido a transformacdo martensitica, embora possa reduzir a
ductilidade devido a rapida formacdao de fases nao-equilibradas. O resfriamento rapido na
témpera suprime a difusdo e forma a martensita a', que € uma solugédo sélida
supersaturada da fase (3. Esta fase acicular é formada sem a difusao atédmica, resultando
em uma microestrutura que maximiza a dureza e resisténcia. A transformacao
martensitica ocorre rapidamente, resultando em uma estrutura acicular que proporciona
alta resisténcia, mas a falta de difusdo durante o resfriamento rapido resulta em baixa
ductilidade. (SRINIVASU et al., 2010). Também foi possivel identificar a presenca das
agulhas da fase o’-Ti - regifes claras - que se formaram no interior dos graos da fase (3-
Ti primaria - regides escuras (COUTO et al, 2006; ANDRADE et al, 2010; ABBAS et al,
2017). Durante a témpera, o resfriamento rapido pode inibir o crescimento excessivo dos
gréos (ABBAS et al, 2017).
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Na Figura 18, € possivel identificar a presenga da fase a-Ti (HC) em graos
aproximadamente equiaxiais - regides escuras - e da fase B-Ti (CCC) - regibes claras -

nos contornos de gréos da fase a-Ti (Li et al, 2007; Couto et al, 2006):

Figura 18 - Micrografia de MEV amostra A550 com ampliacdo de 1000x

s HV >3pct det ‘::'.‘,e‘\ | "ra;me HFW WD [ mag [ 100 pm
30.00kv | 4.0 |ETD | Sps |34.2s | 414 pm | 12.1 mm | 1000 x FEI Quanta FEG 250 - UFPI

Fonte: Autora (2024)

No recozimento, a amostra foi aquecida a uma temperatura moderada e mantida
por um certo periodo, seguida de um resfriamento lento. Este tratamento resultou em uma
reducdo do tamanho de grao e no aumento da homogeneidade da microestrutura. Wang
et al. (2005) indicam que o recozimento pode refinar a microestrutura, promovendo um
equilibrio entre resisténcia e ductilidade através da remocdo das tensdes internas e
recristalizacdo das fases presentes. As micrografias apresentaram uma estrutura
composta por gréos equiaxiais, com uma distribuigdo equilibrada das fases a e B. O
recozimento leva a recristalizacdo, promovendo a formacdo de grdos equiaxiais e
refinados, que melhoram a ductilidade e tenacidade da liga (Donachie, 2000). No que
tange as propriedades mecanicas a estrutura recristalizada melhora significativamente a
ductilidade e tenacidade ao custo de uma leve diminuicdo na dureza e resisténcia.
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Donachie (2000) destacou que o recozimento controlado pode refinar os graos,
melhorando a cinética de recristalizacdo e, consequentemente, a tenacidade e
ductilidade.

Apbés a témpera, a liga Ti6Al4V pode ser submetida a um processo de
envelhecimento a temperaturas intermediarias (450-650°C), promovendo a
decomposicado da fase martensitica a' em uma combinacgao de fases a e 3. A Figura 19
ilustra a micrografia MEV apds envelhecimento, mostrando particulas de fase

precipitando nas fronteiras:

Figura 19 - Micrografia de MEV amostra A650 com ampliacdo de 1000x
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Fonte: Autora (2024)

Durante o envelhecimento, a fase martensitica a' decompde-se em particulas finas
da fase B ao longo das fronteiras dos graos a, por um processo de difusdo atébmica. O
fendbmeno de endurecimento por precipitacdo ocorre, resultando em um aumento da
resisténcia e dureza devido a presencga de finas particulas da fase f que impedem o
movimento das discordancias. Entretanto, ha uma diminui¢do na ductilidade e tenacidade
(Chen et al., 2015).
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Verificou-se que o0s tratamentos térmicos modificam substancialmente a
microestrutura da liga Ti6Al4V e, por consequéncia, suas propriedades mecéanicas. Em
estado in natura, a liga apresenta uma estrutura bipartida com graos equiaxiais. A
témpera transforma esses grdos em uma estrutura acicular, aumentando
significativamente a resisténcia, mas reduzindo a ductilidade. O envelhecimento
subsequente equilibra essas propriedades através da precipitacdo de fases secundarias.
Finalmente, o recozimento promove uma recristalizacao que resulta em uma estrutura de

graos refinada e equiaxial, equilibrando resisténcia e ductilidade.

4.5 TAMANHO DO CRISTALITO E MICRODEFORMAGCAO

4.5.1 Método Williamson-Hall

Para obter o tamanho do cristalito e a microdeformacéao da rede foi utilizado o
método Williamson-Hall, esse método separa o alargamento dos picos de difracdo em
componentes devido ao tamanho finito dos cristalitos e as microdeformac¢des na rede
cristalina, primeiramente séo identificados os picos de difracdo correspondentes aos
planos cristalograficos (hkl) do material, em seguida foi medido a largura total a meia
altura (FWHM) de cada pico de difracdo, onde a largura do pico deve ser corrigida pela
largura instrumental utilizando um padrao de referéncia. Assim, montaram-se os graficos
com os resultados saidos do GSAS, apds aplicagao do referido método foi realizado a
verificagao da consisténcia dos resultados obtidos comparando-se os valores conhecidos

e os existentes na literatura. Seguem figuras 20, 21, 22, 23,24, 25 e 26:

Figura 20 - Grafico método Williamson-Hall amostra AB
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Figura 21 - Gréafico método Williamson-Hall amostra ASL
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Fonte: Elaborado pela autora (2024).

Figura 22 - Gréafico método Williamson-Hall amostra 550
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Figura 23 - Grafico método Williamson-Hall amostra A650
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Fonte: Elaborado pela autora (2024)

Figura 24 - Gréafico método Williamson-Hall amostra A750
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Figura 25 - Gréafico método Williamson-Hall amostra AW
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Fonte: Elaborado pela autora (2024).

Figura 26 - Grafico método Williamson-Hall amostra AT
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Fonte: Elaborado pela autora (2024).

Analisando-se os graficos 20, 21, 22, 23, 24, 25 e 26 pode-se verificar que nas
amostras que foram recozidas, houve o aumento do tamanho dos cristalitos, devido ao
material ter sido aquecido a uma temperatura elevada, e mantido por um periodo e
resfriado lentamente, esse processo permitiu que os defeitos cristalinos se recomponham
e os graos cresgam. O recozimento reduz as tensdes internas e as microdeformacgoes.
Os picos de difracdo tornam-se mais estreitos e definidos, indicando uma estrutura mais
homogénea (CULLITY & STOCK, 2001). Nas amostras que foram realizadas
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envelhecimento, como este processo envolve aquecer a liga a uma temperatura
intermediaria e manté-la por varias horas, resultou na precipitagao de fases secundarias,
assim houve um leve refinamento dos cristalinos, onde a microestrutura de homogeneiza
e ocorre o aumento da resisténcia mecanica. Como na témpera a liga foi aquecida a uma
alta temperatura seguida de um resfriamento rapido, verificou-se a formacgado da
microestrutura martensitica, que € caracterizada por alta dureza e resisténcia, em
decorréncia do resfriamento rapido, ha uma alta densidade de defeitos e
microdeformacdes, resultando em picos de difracdo mais amplos (RAFI et al., 2013).

Como ja mencionado acima, através dos graficos pode-se obter os tamanhos do
cristalito, com o intercepto da curva, como também a microdeformacéo, com a inclinacao
da curva, tais valores sao apresentados na tabela 6 apresentando os valores obtidos pela
metodologia de Williansom-Hall:

Tabela 6 - Valores obtidos na metodologia Williamson-Hall

Amostras Williamson-Hall(nm) Microdeformacao(nm)

AB 19,228 0,007
ASL 17,289 0,008
AT 18,220 0,008
AW 21,834 0,006
A550 10,346 0,013
A650 42,614 0,003
A750 -8,740 -0,016

Fonte: Elaborado pela autora (2024)

4.5.2 Tamanho do Cristalino de acordo com a equacao de Scherrer
Os dados obtidos através do grafico de Williamson-Hall foram comparados com
agueles calculados através da equacgéo Scherrer, onde o tamanho da particula D em uma

dada direcao (hkl) é calculado através da largura a meia altura, segue tabela 7:
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Tabela 7 - Valores obtidos tamanho do cristalino de acordo com a equacao de Scherrer

Amostras Williamson-Hall(nm) Scherrer(nm)
AB 19,228 26,103
ASL 17,289 25,498
AT 18,220 25,201
AW 21,834 27,406
A550 10,346 26,434
AB50 42,614 27,362
A750 -8,740 27,490

Fonte: Elaborada pela autora (2024)

A tabela 6, mostra uma significativa variacéo entre os valores obtidos pelos dois
meétodos. A discrepancia se da devido a equacéo de Scherrer ndo levar em consideracao
a influéncia da microdeformacéo, na variacdo do tamanho do cristalito.

O recozimento promove a recristalizacdo e o crescimento dos graos, resultando
em cristalitos maiores. O aquecimento a temperaturas elevadas seguido de um
resfriamento lento permite que os graos crescam e reduz as tensdes internas, resultando
em picos de difragdo mais estreitos. A largura dos picos de difragao (B\beta) diminui,
levando a um valor maior de D conforme calculado pela equagéao de Scherrer (CULLITY
& STOCK, 2001).

O envelhecimento tende a precipitar fases secundéarias sem causar um aumento
significativo no tamanho dos cristalitos primarios. Este processo envolve manter a liga a
uma temperatura intermediaria, resultando na homogeneizacdo da microestrutura sem
um crescimento significativo dos gréos. A largura dos picos de difracdo (B\betaf3) pode
permanecer quase inalterada ou diminuir ligeiramente, indicando um tamanho de cristalito
relativamente constante (AHMED & RACK, 1998).

A témpera envolve aquecer a liga a uma alta temperatura e resfria-la rapidamente,
0 que pode resultar na formacdo de uma estrutura martensitica com cristalitos muito
pequenos. Este resfriamento rapido evita o crescimento dos grédos e pode até mesmo
resultar em cristalitos mais finos. A largura dos picos de difragédo (B\betaf3) aumenta devido
ao refinamento dos cristalitos, resultando em valores menores de DDD conforme

calculado pela equagéo de Scherrer (RAFI et al., 2013).
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4.6 MICRODUREZA VICKERS
A dureza da amostra base é de 330,7 HV. Os resultados obtidos com os
tratamentos térmicos nas amostras AB, ASL, A550, A650, A750, AW e AT séao

representados na figura 27:

Figura 27: Microdureza Vickers das amostras AB, ASL, A550, A650, A750, AW e AT
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Fonte: Elaborado pela autora (2024)

Apos a solubilizagédo é realizado o tratamento de envelhecimento nas amostras
A550, A650 e A750 onde observa-se que ocorre um aumento de dureza em comparagao
a amostra solubilizada e amostra base. Este aumento justifica-se pela formagao da fase
a2 onde ocorre a formagao de precipitados coerentes Ti3Al, ja que a formagdo dos
precipitados coerentes acontece na temperatura solvus que é em torno de 550°C na
matriz a. A formacgao deste precipitado na fase a2 ocasiona a formacao de uma barreira
que dificulta o deslizamento das bandas cristalinas causando um aumento na dureza do
material (LUTJERING, 1998). Além da formacgéo dos precipitados coerentes acontece a
formacao da microestrutura bimodal que é resultante da decomposicdo da martensita o’
que produz uma mistura fina de a e B com a fase a formada em placas em uma matriz 3
que restringe o deslocamento dos planos cristalinos (DONACHIE, 2000).

Pode-se observar também que houve uma diminuicdo na dureza das amostras
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AB650 e A750 em relagdao a A550. Esse decréscimo na dureza ocorre devido ao fato de
que em temperaturas acima de 600°C ocorre o fendmeno de super envelhecimento o que
resulta em alivio de tenséo (LUTJERING, 1998).

A amostra AW apresenta uma dureza maior sobretudo na fase a devido a pequena
escala de lamelas e a distribuicdo homogénea das fases. A fase B € mais ductil e tem
uma dureza menor comparada com a fase a (BOYER e ROSENBERG, 2001; KISHITAKE
et al., 1998).

A amostra AT apresenta um maior valor em relagdo a AB, isso ocorre devido a
microestrutura martensitica formada no tratamento de témpera proporcionar distor¢des
na rede cristalina que impedem o movimento de discordancias o que aumenta o valor da
dureza (ARRUDA, 2019). A ser aquecida a elevada temperatura e sofrer resfriamento
brusco a liga mantém a temperatura ambiente defeitos em valores estabilizados na alta
temperatura. Esses defeitos criam tensdes na rede cristalina que tem efeito de aumentar
moderadamente a dureza da liga (PESSANHA, 2020).

O desvio padrado calculado de 17,6 indica uma heterogeneidade nos resultados,
que significa que houve uma variagcao consideravel no aumento da microdureza entre as

amostras.

5 CONSIDERACOES FINAIS
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Serdo apresentadas algumas conclusdes conforme os resultados e discussfes

apresentado nesse trabalho.

1. A analise de fluorescéncia de raios-X sem tratamento térmico forneceu uma visao
precisa da composicdo quimica da liga Ti-6Al-4V, confirmando suas
especificacdes padrédo e revelando a importancia de cada elemento em sua
microestrutura e propriedades mecéanicas. A compreensdo detalhada da

composicao permite a otimizag&o dos tratamentos térmicos;

2. Os resultados do método Williamson-Hall para a liga Ti-6Al-4V variam conforme o
tratamento térmico aplicado: Recozimento: resultou em aumento do tamanho do
cristalito e redugdo das microdeformacdes; Envelhecimento: N&o alterou
significativamente o tamanho do cristalito, mas alterou a microdeformacao por
conta da precipitacdo de fases secundarias; Témpera: Reduziu o tamanho do
cristalito e aumentou as microdeformacdes devido a formacao de microestruturas

martensiticas;

3. Os resultados obtidos através da equacdo de Scherrer para a liga Ti-6Al-4V apos
diferentes tratamentos térmicos foram: Recozimento: Aumentou o tamanho do
cristalito devido ao crescimento dos graos, no envelhecimento: aumentou
ligeiramente o tamanho do cristalito, dependendo da precipitacdo de fases
secundarias e a témpera reduziu o tamanho do cristalito devido a rapida formacéo

de martensita e a prevencao do crescimento dos graos;

6 SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS
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Influéncia da Atmosfera de Tratamento Térmico na Liga Ti-6Al-4V: Estudo dos
efeitos de diferentes atmosferas (vacuo, argdnio, nitrogénio) durante o0s
tratamentos térmicos de recozimento, envelhecimento e témpera na microestrutura

e propriedades mecanicas da liga Ti-6Al-4V;

Efeitos do Tratamento Térmico Ciclico na Liga Ti-6Al-4V: Investigacdo da
influéncia de ciclos repetidos de aguecimento e resfriamento na estabilidade da

microestrutura e nas propriedades de fadiga da liga Ti-6Al-4V;

Nanocristalinidade Induzida por Tratamento Térmico na Liga Ti-6Al-4V:
Andlise do potencial de tratamentos térmicos rapidos (como témpera em 0Oleo e
agua) para induzir a formacdo de nanocristalitos e melhorar as propriedades

mecanicas da liga;

Desenvolvimento de Tratamentos Térmicos para Melhoria da Resisténcia a
Corrosdo em Ambientes Agressivos: Estudo dos efeitos de tratamentos
térmicos especificos na resisténcia a corrosao da liga Ti-6Al-4V em ambientes de

agua salgada e acidos industriais;

. Avaliacdo de Métodos de Témpera com Resfriamento Controlado na Liga Ti-
6Al-4V: Andlise comparativa dos métodos de témpera com resfriamento
controlado (como témpera em banho de 6leo, ar forcado e misturas de polimeros)

e seus efeitos nas propriedades da liga.
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