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RESUMO

As ligas de titanio tém despertado grande interesse tecnoldgico ja que possuem
boas propriedades mecénicas e excelente resisténcia a corrosdo. O presente relatério é
relacionado ao estudo das informac@es fisico-quimicas das ligas do sistema Ti-Si-B
preparadas por moagem de alta energia e sinterizacdo. Estas ligas também serdo tratadas
superficialmente pela técnica de implantacdo ibnica por imersdo em plasma de
nitrogénio. Foram adotados procedimentos convencionais de metalografia
(embutimento, lixamento e o polimento) para a preparacdo das superficies. As amostras
foram caracterizadas usando microscopia eletronica de varredura, difracdo de raios X e
por perfilometria ética. Serdo realizados ensaios de compressdo nas ligas de Ti-Si-B
moidas por 10 horas. Foram produzidas pecas com alta densificacdo e relativa
homogeneidade. As ligas de Ti-Si-B moidas por 1 hora apresentaram um
comportamento fragil nos ensaios de compressdo, com fraturas transgranulares e

intergranulares que foram observadas atraves da microscopia eletrdnica de varredura.

Palavras-Chave: Moagem de alta energia, implantacdo idonica por imerséo em plasma,

resisténcia a compressao.
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1- INTRODUCAO

O titanio e suas ligas tém despertado grande interesse nos ultimos anos, por
possuirem baixa massa especifica e excelentes resisténcias a corrosdo, a oxidagéo, e
mecanica em altas e baixas temperaturas. Essas propriedades tornam estes materiais
ideais para aplicacdo em diversas areas da industria onde a combinacdo dessas

caracteristicas é importante [1-2].

A criacdo de compositos pode melhorar as propriedades dos materiais porque
mantém propriedades inerentes de matrizes e outras sdo aperfeicoadas pela adicdo de
reforgos. Varios métodos tém sido utilizados para a fabricagdo de compoésitos de matriz
de titdnio, como fusdo a arco [3], prensagem isostatica a quente [4-5], sinterizacdo por

plasma [6-7], sinterizacdo reativa [8,9,10], moagem de alta energia [11], etc.

O elevado custo desses materiais limitam as aplicacdes em algumas areas. Novas
tecnologias vém sendo estudadas a fim de reduzir tais custos, e a metalurgia do pé se
destaca em razéo da facilidade operacional, alta produtividade, elevada homogeneidade
estrutural e por permitir a obtencdo de pecas com geometrias complexas e proximas as
dimens@es finais [12]. Porém, na metalurgia do p6 existe uma grande dificuldade de
eliminar defeitos como poros e contaminagdes, que podem causar deterioragcdo

significativa de algumas propriedades mecanicas dos materiais [13-14].

Os ensaios de compressdo reproduzem as condigdes reais de processos de
forjamento. Estes ensaios podem ser realizados a quente ou a frio, com velocidades de
deformacdes constantes ou varidveis dependendo da aplicacdo do material a ser

ensaiado [15].

A implantacdo de ions por imersdo em plasma (3IP) é uma técnica eficaz para
modificacdo de superficie de diferentes tipos de materiais, e.g. semicondutores [16],
polimeros [17], metais [18] e ligas metélicas [19]. No caso de substratos metalicos, a
producdo de finas camadas pela implantagdo de ions ndo sdo muito eficientes, pois
camadas mais espessas sao mais adequadas a suportar o desgaste, corroséo, etc. [20],

em ambientes agressivos.
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1.1- OBJETIVO

Este trabalho tem como objetivo a caracterizacdo das fases formadas, suas
morfologias e da resisténcia a compressao de ligas de Ti-Si-B obtidas a partir de po.
Outro objetivo é o de criar uma possibilidade de eliminacdo da fusdo a arco para a

producdo de ligas Ti-Si-B.

A finalidade da implantacdo de ions de nitrogénio na superficie destes materiais
é de melhorar suas propriedades fisico-quimicas e estudar outras possibilidades desta

técnica.

2- MATERIAIS E METODOS.

Pds comerciais de Ti, Si e B foram utilizados para a preparagédo das ligas a partir
da composicao inicial Ti-7,5Si-22,5B (%-at.). O processo de moagem foi realizado em
um moinho planetario Fritsch sob atmosfera de argénio, evitando assim contaminagédo
atmosférica e ignicdo espontanea. Os vasos e as esferas utilizadas foram de ago
inoxidavel, a velocidade de rotacdo de 300 RPM e a relacdo de massa esferas/pds de
10:1. Os pos foram moidos por 1 hora em meio seco, e 0s pos que ficaram aderidos aos
meios de moagem apds o periodo de moagem foram recuperados através de moagens
consecutivas de 15 minutos em alcool isopropilico. As solucbes resultantes foram

filtradas em filtro de papel e os p6s foram secos com uma lampada incandescente.

Os poés foram sinterizados numa prensa uniaxial a quente sob atmosfera de
argonio, em temperatura de 1100°C, com pressdo de 30 MPa e taxa de aquecimento de
40°C/minuto. As pecas sinterizadas tém didmetro da ordem de 5-6 mm e altura de 5-8
mm. As amostras foram polidas com lixa de SiC e posteriormente com panos contendo

suspensdo de silica coloidal.

A determinacdo de detalhes da estrutura cristalina dos pds e das pecas
sinterizadas foi realizada por DRX. As imagens das particulas de pds, dos corpos de
provas foram obtidas em um microscopio eletrénico de varredura (MEV) nos modos

elétrons secundarios e retro-espalhados. A morfologia e rugosidade das pecas foram
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verificadas por perfilometria Gtica. Analises de espectrometria por energia dispersiva
(EDS-MEV) foram realizadas para a determinacdo de teores de impurezas dos pos e

pecas sinterizadas.

3- RESULTADOS E DISCUSSOES

Foram adotados diferentes procedimentos na preparacdo das amostras
sinterizadas e dos pds de partida. Os pos de outra rota de moagem [21] foram
sinterizados na mesma condicdo dos pos processados pela rota de moagem do presente
trabalho. Na prensagem a quente de todas as amostras obtidas a partir dos pos
processados na moagem do presente trabalho ndo foram utilizadas amostras pré-
prensadas. Entretanto, foram adotados dois métodos para a introducdo dos pds na matriz
de grafite. Na primeira, os pds foram colocados de uma sé vez, e na segunda, 0s pos
foram colocados em 4 etapas sempre seguidas de prensagens manuais. No primeiro
modo de prensagem, foi observada uma baixa massa especifica das amostras

sinterizadas quando comparadas as do segundo.

Os resultados de DRX das ligas Ti-7,5Si-22,5B prensadas a quente indicam a
formacdo das fases Ti, TigSi,B, TisSi, TisSiz € TiB. Como pode ser observado nos
difratogramas, ndo existe a presenca em grande quantidade de éxidos, porém verifica-se
a existéncia de TisSiz e de TizSi. Isto confirma que as condi¢des adotadas ndo foram
suficientes para completar a formacdo da estrutura trifasica esperada (Tio+TiB+
TieSi,B).

Na Figura 3.1 todas as ligas foram produzidas a partir dos mesmos pds, porém
podemos observar uma grande diferenca entre o tamanho dos picos das amostras 1 e 4,
essa diferenca devera ser melhor analisada na continuacdo das presente pesquisa. Nas

amostras 7 e 9 notam-se poucas diferencas referentes a suas composic¢des quimicas.
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Figura 3.1 Difratogramas das ligas Ti-7,5Si-22,5.

Na Figura 3.2 a liga de Ti-7,5Si-22,5B foi formada em diferente condic¢do do
que na Figura 3.1, os pds da liga foram recuperados com moagem em meio liquido
(dgua) enquanto os outros pos foram recuperados com moagem em alcool isopropilico.
Existe uma pequena diferenca no tamanho dos picos em comparacdo com as outras
amostras deve-se o fato a diferenca de composi¢do quimica. Também foram utilizadas
ligas Ti-6Al-4V para efeito de comparagdo com as propriedades das ligas de Ti-7,5Si-
22,5B, na andlise de difratogramas das ligas de TAV notam-se poucas diferencas

referentes aos tamanhos e formas das fases e dos poros.
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Figura 3.2- Difratogramas das ligas Ti-7,5Si-22,5B a serem comprimidas.

Na andlise das micrografias é possivel a identificacdo das fases presentes na liga
Ti-7,5Si-22,5B elas séo: fase mais clara Tio. com metais pesados, Fe, Cr e Ni, a fase

intermediaria TigSi-B e a fase mais escura TiB.

TiB

TiSi,

Tia

Poro

Figura 3.3- Amostra da liga Ti-7,5Si-22,5B a ser comprimida.
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Nas Figuras 3.4, 3.5 e 3.6 é possivel observar uma grande diferenca nas
micrografias das ligas de Ti-7,5Si-22,5B produzidas. Na Figura 3.4 a liga produzida
apresenta uma baixa massa especifica de 3,92g/cm®, ou seja, a porosidade da liga é
muito grande ao qual deve-se ao fato do po ter sido colocado de uma s6 vez na matriz
de grafite. Na Figura 3.5 a liga produzida apresenta uma alta massa especifica de 4,12
glcm®, os pés foram recuperados com moagem em meio liquido (4gua). Na Figura 3.6 a
liga produzida apresenta uma alta massa especifica de 4,51 g/cm®, notam-se poucas
diferencas referentes aos tamanhos de formas das fases e dos poros ao qual deve-se ao
fato do po ter sido colocado em quatro etapas na matriz de grafite e por ter sido

realizadas prensagens manuais.

Figura 3.4 - Amostra 6 amostra no qual os pés foram colocados de uma s6 vez na

matriz de grafite.

10
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Figura 3.5 - Amostra 3 onde os pés foram recuperados em meio liquido (agua).

Figura 3.6 - Amostra 7 a ser comprimida.

11
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Na anélise de EDS ¢é possivel identificar a porcentagem da composicao de cada
fase presente nas ligas de Ti-7,5Si-22,5B, a fase Tiss € a mais brilhante e é obviamente,
localizada em regibes de gréos provenientes de areas externas das particulas. Tal fase
contém cerca de 8,63% de ferro, 10,14% de silicio e 1,48% de cromo (concentracdo
atdbmica). A anélise de EDS também indicou que a fase TiB dissolveu cerca de 5,77%
de ferro e cerca de 4,36% de silicio (concentracdo atdmica). A fase cinza escuro
corresponde a fase intermetalica, TigSi,B, que tém uma ligeira diferenca de peso
atdmico e dificulta sua identificacdo. As composicdes das outras amostras da liga Ti-

7,5Si-22,5B tem microestruturas semelhantes.

Foram medidas as rugosidades das faces planas e laterais das ligas Ti-Si-B antes
e depois da caracterizacdo e polimento. Nas Figuras 3.6 e 3.7 € possivel observar que a
rugosidade das amostras diminuiu consideravelmente ap0s o polimento, nota-se também
riscos profundos na peca, por isso pode-se dizer que o polimento e a caracterizacdo nao
foram téo eficientes. Na Figura 3.7 a rugosidade da face plana da amostra 1 antes do
polimento era de 4200 nm e depois do polimento foi de 175,87 nm.

- 166 - 141
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- 50
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- 50

301.3 um

- -10.0

- 563

Figura 3.7 — Rugosidades das faces planas da liga de Ti-Si-B, amostra 1 a ser comprimida.

Na Figura 3.8 a rugosidade da face lateral da amostra 4 antes do polimento era de 1970

nm e depois do polimento foi de 140,90 nm.

12
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Figura 3.8 — Rugosidades das faces laterais da liga de Ti-Si-B, amostra 4 a ser comprimida.

Apds serem caracterizadas as ligas de Ti-Si-B, foram realizadas as colagens de
strain gages nas laterais das pecas na subdivisdo de ensaios estruturais no DCTA. A
utilizacdo de tais dispositivos € importante, pois fornecerdo o resultado real da
deformacéo das nossas ligas no ensaio de compressdo. A colagem dos strain gages deve
ser muito delicada, pois se ndo for colada de maneira precisa pode-se perder o gage.
Apds esse procedimento, cola-se um barrete na peca que é lixado delicadamente para se
retirar o verniz. Depois é realizada a soldagem do fio do strain gage até este barrete, e
em seguida é medida a resisténcia elétrica deste aparato para a verificacdo da possivel
existéncia de curto-circuito. Apds terem sido realizados as colagens e soldagens é
aplicada sobre a peca o verniz, garantindo que o dispositivo de medi¢do ndo sofrera

danos.

13
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Figura 3.9 - Colagem do strain gage e do barrete na liga Ti-7,5Si-22,5B.

Figura 3.10 — Peca final.

Nesse um ano de iniciacdo cientifica tive um amplo aprendizado, porém houveram
algumas dificuldades que acabaram atrasando o andamento do projeto a ser realizado,
essa dificuldade foi na utilizacdo da prensa a quente, pois em alguns lugares nédo
permitiram que nds a utilizassemos, porém depois conseguimos utiliza-la no IPEN

14
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(Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares). Tive a oportunidade de ver e de ajudar
em todas as etapas de preparacdo das ligas que eu utilizo, a moagem foi realizada na
UNESP em Guara, a prensagem no IPEN na Cidade Universitaria, e também pude

conhecer o Laboratorio Nacional de Nanotecnologia em Campinas.

4- CONCLUSAO

As investigacdes de DRX e MEV revelam que a moagem de alta energia com a
prensagem a quente sob atmosfera de argbnio e temperatura relativamente baixa (em
torno de 1000°C) formam estruturas multifasicas em todas as composicdes. E possivel
observar uma diferenca de picos em algumas amostras deve-se ao fato dos pos de
algumas amostras terem sido recuperados em meio liquido, o que acabou mudando sua
composi¢do quimica. Outras amostras apresentam diferencas de massa especifica pelos

p6s terem sido colocadas de uma s6 vez na matriz de grafite.

Foi criado um dispositivo que facilitou o polimento lateral das pecas, porém
mesmo assim o polimento ndo foi tdo eficiente, pois nas investigacdes no MEV e da

rugosidade apontaram riscos profundos na pega.

Serd realizada a implantacdo i6nica por imersdo em plasma, depois sera
realizada a colagem de strain gages nestas amostras para a realizacdo de ensaios de
compressdo. As ligas Ti-6Al-4V serdo usadas como comparacdo da resisténcia a

compressdo dessas ligas.

No equipamento de plasma a implantacdo de ions por imersdo em plasma sera
realizada utilizando o gas nitrogénio, esse equipamento produz um plasma com
descarga luminescente de corrente continua e densidade de 10™ cm™, tipicamente. Tal
plasma sera produzido em pressdo de 5 mTorr no modo de corrente continua, serdo
usados pulsos de alta tensédo de 14 kV, 40 us de duracao e 300 Hz de freqiiéncia por 120
minutos. Sera realizada a determinacdo dos detalhes da estrutura cristalina das pecas
implantadas por DRX. As imagens das fraturas serdo obtidas pelo MEV nos modos

elétrons secundarios e retro-espalhados.

15
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50 AROS

A Figura 4.1 mostra a cAmara de tratamento 3IP de alta temperatura onde sera
realizado o tratamento em uma amostra de cada liga. As amostras de Ti-Si-B serdo
suportadas por um arame de ago inoxidavel que desempenha o papel do anodo de

descarga.

Medidor de Pressdo,
Amostra

Injecdo de Gds

., Catodo
Pulso de Alta Tensdo FlaidsiTdnialo
Sistema de Vdcuo

Figura 4.1 - Camara FONPLA, processo 3IP de alta temperatura.

O ensaio de compressdo sera realizado a temperatura ambiente em uma maquina
de ensaios universal de acordo com a norma ASTM E9. O corpo-de-prova sera
posicionado no centro das placas da maquina que possui uma relagdo
comprimento/diametro de aproximadamente 2:1 para evitar que ocorra a flambagem.
Para minimizar o atrito entre o corpo-de-prova e a placa da maquina de ensaios, as faces

do corpo-de-prova serdo revestidas com uma fina camada de vaselina.
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