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RESUMO
O presente trabalho tem como finalidade estudar a influéncia da rugosidade

superficial prévia das ligas de Ti6Al4V nas modificacfes de suas propriedades
superficiais quando submetidas ao processo de tratamento superficial de implantagao
ibnica por imersdo em plasma em alta temperatura. Foi observado que, apds o
tratamento via I1IP em alta temperatura, a rugosidade média da regido tratada é
aproximadamente constante, independentemente do acabamento prévio da superficie
tratada. Nitretos do tipo TiN e Ti,N foram observados nas superficies tratadas de
Ti6Al4V. Com isso, foram obtidos aumento na dureza e diminui¢do do coeficiente de
atrito superficial significativos, quando comparados aos valores padrdes de uma liga
Ti6Al4V ndo tratada. Valores de microdureza de até trés vezes maior que o valor de
referéncia foram obtidos em todas as amostras tratadas, em suas camadas mais
superficiais. Baixos coeficientes de atrito (), da ordem de 0,2, foram obtidos em
amostras tratadas pelo processo IIP.

Dos resultados obtidos, pode-se afirmar que o acabamento superficial prévio das
amostras de Ti6Al4V nédo tem influéncia direta na eficiéncia do tratamento de
implantacdo i6nica por imersdo em plasma em alta temperatura. Observa-se que apos 0
tratamento térmico todas as amostras, lixadas ou polidas, apresentam comportamentos
semelhantes em termos de rugosidade, dureza superficial, formacéo de nitretos e
desgaste.

1- INTRODUCAO

Atualmente, com o grande progresso tecnolégico, diferentes técnicas experimentais
tém sido desenvolvidas e aplicadas em materiais metalicos convencionais a fim de sanar
sua necessidade de aprimoramento, melhorando com isso, suas caracteristicas
especificas [1]. Dentre os diversos materiais de engenharia usados em campos
industriais e biomedicos, sujeitos ao desgaste tribologico, corrosivo e fadiga em suas
condigdes de trabalho, o titnio é um dos materiais de aplicacdo mais abrangentes. Em
geral, suas propriedades podem ser modificadas e/ou melhoradas com a adicéo e/ou
deposicao de determinados elementos de liga ou aplicagdo de tratamentos térmicos,
guimicos e superficiais especificos, onde cada um dos processos exerce um papel
especifico visando a melhoria em seus aspectos fisico-quimicos, especialmente:
aumento do ponto de fusdo, aumento da resisténcia a corrosdo, maior resisténcia a

fadiga, melhor usinabilidade, dentre outros [2,3].



No setor aeroespacial, uma das ligas de titdnio mais utilizada é a Ti6AI4V por
apresentar uma das melhores combinag6es de propriedades mecéanicas como, baixo
modulo de elasticidade, resisténcia a corrosdo, biocompatibilidade e propriedades
antimagneticas. No entanto, tal liga exibe pobres propriedades tribologicas [4,5]. Neste
sentido, sdo pesquisadas e desenvolvidas diferentes técnicas de tratamentos térmicos,
quimicos e superficiais voltadas especialmente para melhoria das propriedade
triboldgicas da liga Ti6AI4V [1,4].

O tratamento superficial de metais pode ser efetuado por revestimento de uma
camada metélica, ndo metélica ou organica. Em varios casos, os diferentes processos de
protecdo sdo usados conjuntamente dependendo da necessidade de melhoria das
propriedades dos metais [6]. O processo de implantacéo i6nica por imersdo em plasma
(I11P) em alta temperatura é uma tecnologia avancada de implantacéo tridimensional de
ions na superficie do material, a qual possibilita tratar componentes de geometrias
complexas altamente interessantes para o meio industrial, gerando modificacGes
estruturais e/ou quimicas em materiais metalicos e alterando principalmente suas
propriedades mecanicas e tribologicas. Esse processo apresenta a maioria das
qualidades do processamento com feixe i6nico, um método de modificacdo de
superficies metalicas. Dentre estas, pode-se citar: a auséncia de alteracdo dimensional
dos componentes tratados, a ndo descontinuidade entre a interface do material tratado e
a camada implantada e a possibilidade da formacéo de novas estruturas e compostos
metalicos. Dentre as diversas areas de aplicacdo desta tecnologia inclui-se, com
destaque, a do setor aeroespacial [7-9].

Estudos realizados mostram uma grande variagéo no perfil da rugosidade nas
superficies das amostras, apds o processo I1P em alta temperatura. Tal aspecto tem sido
associado a diferentes fendmenos, dentre eles, a formacgéo de aglomerados superficiais,
gerados pela reacdo entre o plasma do processo e 0s atomos presentes na superficie, ou
ainda, a presenca do sputtering, onde atomos superficiais séo ejetados da amostra
devido ao bombardeamento idnico durante o tratamento [10, 11]. Entretanto, a
influéncia do acabamento superficial da amostra sobre as modificacGes das
propriedades mecanicas e tribologicas, causadas apos o tratamento via 1P, ndo tém
sido criteriosamente investigadas.

Dessa forma, o presente trabalho visou analisar a influéncia da rugosidade

superficial prévia de amostras metalicas de Ti6Al4V sobre os resultados obtidos com o



tratamento via I1IP em alta temperatura. Para isso, amostras com diferentes
acabamentos superficiais foram consideradas. Espera-se a obtencdo do levantamento
minucioso de tal influéncia sobre os resultados obtidos no tratamento I11P em alta
temperatura, estabelecendo com isso, uma correlagéo entre os parametros avaliados e o

comportamento da liga tratada.

2- MATERIAIS E METODOS.

Foram utilizadas amostras da liga Ti6Al4V com 3 mm de espessura e 15 mm de
diametro, a serem utilizadas como corpos-de-prova. A Tabela 1 apresenta os dados obtidos
por espectroscopia de raios X por energia dispersiva (EDS) da amostra considerada.

Tabela 1: EDS de amostra padrdo da liga Ti6AlI4V.

Elemento % Atbmica % Peso

Aluminio (Al) 10,75 6,34
Titanio (Ti) 85,02 88,96
Vanadio (V) 4,23 4,70

Para obtencdo de dois acabamentos superficiais diferentes foi usada uma Lixadeira-
Politriz mecanica (Strues - modelo LaboPol-2). No primeiro deles, as amostras foram
lixadas com material de SiC de granulacdo de 240, 400, 600 e 1200, sendo
respectivamente polidas com alumina de 1 um. No segundo acabamento, amostras
foram somente lixadas com SiC de granulagéo de 240, 400, 600 e 1200,
respectivamente. Apds a preparacdo das amostras, o tratamento de implantacao i6nica
por imersdo em plasma em alta temperatura foi realizado no laboratério do LAP/INPE.
Para isso, as amostras foram imersas em plasma de nitrogénio (N,) utilizando uma
camara de vacuo (Figura 1). Quatro amostras de Ti6Al4V foram inseridas e dispostas
na camara tratadas a 800°C, posteriormente outras duas amostras foram tratadas na
mesma camara, porém com temperatura de 900°C. As condic¢des experimentais de

tratamento estdo apresentadas na Tabela 2.
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Figura 1: (a) Desenho esquematico do aparato experimental utilizado para tratamento I11P
em temperatura controlada

Tabela 2: Condi¢bes experimentais do tratamento I11P em alta temperatura.

Pulsador Temperatura | Tempo De
média Tratamento
Tensdo | Corrente | Tempo de Taxa de repeticao
pulso pulso
75kV | 2A 30 ps 500 Hz 800+13° C 60 min
75kV | 2A 30 ps 500 Hz 900+10° C 60 min

As rugosidades superficiais das amostras pré e pos-tratamento foram determinadas
utilizando um Perfildmetro éptico (VECCO WYKO — modelo NT1100), onde foram
coletados de valores Ra de regides diferentes de cada amostra (area de 300 um x 300

pm). O levantamento das fases e compostos intermetalicos presentes em amostras ndo

tratadas e tratadas por 1P foi realizado utilizando a técnica de difratometria de raios X
(DRX Panalytical — modelo x' Pert Powder).

Ensaios de microdureza Vickers foram realizados nas amostras com e sem

tratamento térmico utilizando um Microdurémetro (Shimadzu, modelo HMV-2),

disponibilizado pelo Instituto de Estudos Avancados (IEAV/DCTA).

Para o método de determinacdo do coeficiente de atrito, as amostras foram

submetidas ao ensaio de pin-on-disc (pino sobre o disco) utilizando um tribémetro

(+CSM Instruments TRIBOMETER), mantendo-se fixos a carga aplicada sobre as

amostras, 1N e o numero de voltas, 10.000 voltas. Em todos os ensaios triboldgicos,




uma esfera de alumina com 3 mm de didmetro foi posicionada sobre a superficie do
material metélico com carga pré-estabelecida. A norma ASTM G99-95a foi utilizada no
calculo da taxa de desgaste superficial durante o deslizamento em equipamento do tipo
pin-on-disc. O célculo é feito por meio da medida da espessura da trilha, convertida em
volume de desgaste. A taxa de desgaste é a razdo entre o volume perdido pela distancia

percorrida e a carga aplicada.

3- RESULTADOS E DISCUSSOES

O parametro mais utilizado para quantificar a rugosidade de uma superficie é o
parametro de rugosidade média (Ra), que corresponde a média entre as alturas dos picos
e vales da superficie analisada, dada pela norma 904287/1, 1984. A Figura 2 apresenta
os valores de Ra obtidos para as amostras de Ti6Al4V antes e depois do tratamento
superficial via I1IP com temperatura de 800°C, ja a Figura trés apresenta também os
valores de Ra das amostras de Ti6AI4V, antes e ap0s o tratamento, porém essas foram
tratadas a 900°C.

Conforme o esperado, 0s valores de Ra em amostras ndo tratadas sdo menores em
superficies polidas do que em superficies somente lixadas. Porém, ap0s o tratamento
I1IP, ndo houve diferenca significativa na rugosidade média das amostras com
diferentes acabamentos superficiais. Desta forma, é possivel dizer que a determinagéo
da rugosidade final das amostras tratadas ndo é dependente do acabamento superficial
prévio da superficie, mas sim das condicBes de tratamento estabelecidas no processo de
I1IP em alta temperatura.

Em geral, este aumento de rugosidade apds o processo de implantacdo em alta
temperatura é resultado de fendmenos ocorridos durante o processo, especialmente,
sputtering, onde atomos superficiais sdo ejetados da amostra devido ao
bombardeamento i6nico durante o tratamento e formacéo de aglomerados superficiais,
que sdo gerados pela reacéo entre o plasma e os atomos presentes na superficie do

material [4].
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Figura 3: Rugosidade média superficial de Ti6Al4V antes e depois do tratamento
via Il1P em alta temperatura de 900°C.

A eficiéncia do tratamento de I11P é confirmada por meio dos espectros de difragcdo
de raios X (DRX) de amostras, submetidas ao tratamento de I1IP em alta temperatura e
comparados ao espectro de uma amostra de Ti6Al4V sem tratamento (padréo) — Figura
4. Os resultados indicam a formagéo de nitretos de titanio, TiN (CFC) e Ti,N
(tetragonal), gerados em funcdo do tratamento e caracteristicos do contetdo de
nitrogénio implantado.



Ti-a/TiaN TN i-6AI-
e 2 - lAmostras Ti-6Al-av
x T
o Ti-B/Ti-a arEa-
Tialy Tia Ti-a
TioNd b T
s Ti-a
= we {71 TiN
Ti-a
ey "‘I'i[\’ ----- Ti-a
- Ti-a_
= AiM_ “‘JL‘J\“—’M TiBAI4V - 900°C
L Y J’L — ke oA TiBAI4V - 800°C
g a1 B TiBAI4V Padréio
20 60 70 80 S0 100 110 120 130 140
26 (deg.)

Figura 4: Difracdo de Raios-X de uma amostra de Ti6Al4V padrdo comparada com
amostras tratadas a 800°C e 900°C

Observa-se que nas amostras tratadas a 900°C ha um aumento na intensidade do
pico de Ti;N e TiN no angulo 26 se comparado aos picos obtidos nas amostras tratadas
a 800°C. Isso se deve a melhor difusividade de ions, diretamente ligada ao aumento de
temperatura do substrato (900°C). Em outras palavras, com o aumento da temperatura
de tratamento h& uma maior difusividade de ions no volume do material,
proporcionando maior eficiéncia no tratamento de implantacao iénica.

Valores da dureza superficial obtidos de amostras tratadas em ambas as
temperaturas, 800°C e 900°C, séo comparados aos valores obtidos de amostras sem
tratamento (padrdo) na Figura 5. Constatou-se um aumento significativo na
microdureza das amostras tratadas, cerca de 850 Hv de dureza para amostras tratadas a
800°C e 1100 Hv para amostras tratadas a 900°C comparadas com valores de dureza da
amostra padrao, cerca de 300 Hv. Valores expressivos sdao obtidos de amostras tratadas
a 900°C, resultado da formacao eficiente de nitretos do tipo Ti e Ti,N que sdo
compostos duros. Maiores valores médios sdo obtidos em camadas mais superficiais
nas amostras tratadas, devido a eficiéncia de implantagdo e maior concentracao de

nitrogénio nessas regiodes.
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Figura 5: Microdureza média de amostras de Ti6Al4V submetidas ao tratamento I1IP em
alta temperatura de 800°C e 900°C respectivamente, comparadas a amostra sem tratamento.

A presenca de nitretos nas superficies dos materiais tratados pode ser ainda

evidenciada pelos resultados de espectroscopia de raios X por energia dispersiva (EDS).

A Tabela 3 mostra a analise semi-quantitativa, obtida via EDS, das superficies tratadas

evidenciando o teor de nitrogénio em funcdo da profundidade do material.

Tabela 3: EDS das superficies de Ti6Al4V tratadas pelo processo IIP.
Amostras Profundidade (nm) Teor N (% at) TeorTi (% at)

1 600-300
2 600-500
3 600-200
4 600-300
4 1000

43,8
41,76
39,88
40,74
42,27

55,78
57,92
60,12
59,26
57,01

Para resultados de desgaste superficial, a Figura 6 mostra os valores dos coeficientes

de atrito (i) em funcdo do nimero de voltas, obtidos pelo ensaio de pin-on-disc nas

quatro amostras tratadas em 800°C, e comparadas com os valores obtidos da amostra

sem tratamento (padréo). Foi constatado um valor de coeficiente de atrito (i) da

amostra padrdo da ordem de 0,55, enquanto amostras tratadas a 800°C, seja ela polida

ou lixada, apresentaram reducao nos valores de coeficiente de atrito, da ordem de 0,2.
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Apds o ensaio de pin-on-disc mediu-se as trilhas de desgaste através de um
microscopio eletronico de varredura (MEV). Constata-se que a largura da trilha das
amostras tratadas, sejam elas polidas ou lixadas, € muito menor se comparado com o

tamanho da trilha de uma amostra padréo que ndo sofreu tratamento (Figura 7).
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300 pme

MAG: 100 % HV: 20,0 kY

Figura 7: Medidas da trilha de desgaste de uma amostra sem tratamento comparada com
amostras tratadas com I11P em 800°C lixada e polida respectivamente.

Observa-se significativa reducdo na taxa de desgaste das amostras tratadas, Figura
7. Como reducdo da taxa de desgaste esta diretamente ligada ao aumento de dureza
superficial, quanto mais duro for um material, mais dificil sera seu desgastar em relacdo

a outro material. Por esse motivo, as amostras que receberam tratamento de I1IP em alta




temperatura apresentam valores de taxa de desgaste menores do que uma amostra sem

tratamento.
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Figura 7: Taxa de desgaste de amostras de Ti6Al4V tratadas via I1IP em alta temperatura.

4- CONCLUSOES

Como concluséo geral, pode-se afirmar que o acabamento superficial prévio das
amostras de Ti6Al4V nédo tem influéncia direta na eficiéncia do tratamento de
implantacédo i6nica por imersdo em plasma em alta temperatura. Observa-se que apés o
tratamento térmico todas as amostras, lixadas ou polidas, apresentam comportamentos
semelhantes em termos de rugosidade, formacao de nitretos, dureza e desgaste
superficiais.

Como concluses especificas:

¢ Rugosidade: amostras de Ti6Al4V que receberam tratamento por I1IP em alta
temperatura, sob as mesmas condi¢des experimentais, variando somente a
temperatura apresentam valores de Ra aproximadamente constantes, apds o
tratamento sem ter influéncia o acabamento superficial prévio.

e Formacgdo de nitretos: comprova-se a eficiéncia do tratamento de implantacéo
ibnica por imersdo em plasma através da andlise de difracdo de raio X, onde as
amostras de Ti6AIl4V apo6s o tratamento apresentam a, formacdo de nitretos (TiN
e Ti2N) em suas superficies.

e Dureza: observa-se que apds tratamento térmico nas amostras h4 um aumento

significativo em seus valores médios de microdureza. Comparado ao valor de



microdureza Vickers de wuma amostra Ti6Al4V sem tratamento,
aproximadamente 300 Hv, o valor alcangado apds o tratamento foi de até 868
Hv, camada mais superficial de tratamento a 800°C e 1055 Hv nas amostras
tratadas a 900°C. Quanto mais proximo da superficie melhor é a eficiéncia do
tratamento, uma vez que os valores de profundidade e dureza s&o inversamente
proporcionais.

e Coeficiente de friccdo e taxa de desgaste superficial: Com a formacao de nitretos
formados pelo tratamento I11P em alta temperatura, com consequente aumento de
dureza superficial, reducdes no coeficiente de friccdo e taxa de desgaste
superficiais sdo observados, confirmando a eficiéncia do tratamento térmico na

melhoria das propriedades triboldgicas do material.
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