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RESUMO
O presente trabalho tem como objetivo estudar o comportamento mecénico da

liga de Ti6AI4V martensitica tratada termicamente via implantagéo idnica por imersédo
em plasma em alta temperatura, submetida a ensaio de fluéncia.

Dos resultados obtidos, foi observado que os valores da rugosidade média
superficial das amostras apds o tratamento térmico via I11P, aumentam, devido a
presenca de aglomerados e ao fendbmeno de sputtering presentes durante o tratamento,
aspectos inerentes ao processo de implantacdo em alta temperatura. Fase do tipo Ti-o’
foi observada nas superficies de Ti6Al4V, evidenciando a presenca de martensitas no
material base.

Através da andlise de fases realizada por difratometria de raios X identificou-se
picos de nitreto nas amostras tratadas, comprovando a eficécia do tratamento via I1IP.

Como sequéncia foram realizados ensaios a fim de caracterizar e comparar o
material tratado com o que se encontrava em seu estado padrdo. Assim foram medidos a
microdureza Vickers (HV), o desgaste superficial e o0 comportamento em fluéncia em
alta temperatura dos materiais. Esses resultados indicaram melhorias das propriedades
superficiais da liga tratada via I11P, promovendo aumento da dureza e diminuigdo da
taxa de desgaste superficial. Em termos de fluéncia observou-se diminuigéo da taxa de
fluéncia secundéria e aumento da vida em fluéncia do material tratado, evidenciando o
efeito da formacao de nitretos como barreira protetora do material submetido a condicao

de elevada temperatura.

1- INTRODUCAO

Titanio e suas ligas sdo empregados com frequéncia em aplicacBes industriais do
setor aeronautico e aeroespacial, devido as suas 6timas propriedades mecanicas como:
boa resisténcia a corrosdo, baixa massa especifica, estabilidade metalurgica e alto ponto
de fusdo. Outra caracteristica interessante € a possibilidade de manipulacéo de suas
fases e microestruturas, escolhendo as melhores propriedades para cada aplicacéo,
através de técnicas de deformacao plastica e/ou tratamentos térmicos [1].

Entre as ligas de titanio, a liga Ti6Al4V é uma das mais importantes. Suas boas
propriedades mecénicas como: baixa massa especifica, baixo modulo de elasticidade e
resisténcia a fluéncia, torna-a importante nas industrias aeronautica e aeroespacial,
principalmente em aplicagdes que envolvem temperaturas elevadas. No entanto, a

afinidade das ligas de titdnio com oxigénio resulta na formacéo de uma camada de



oxido quando expostas a temperaturas superiores a 500° C. Neste caso, a penetracao de
oxigénio no material causa a diminui¢do da vida til e do tempo de ruptura por fluéncia
[2].

Fluéncia é a deformacéo lenta e continua de um sélido em funcéo do tempo.
Para o calculo da taxa de fluéncia, aplica-se uma carga estatica no material sob
temperaturas elevadas, medindo-se a deformacdo em fungéo do tempo. Por isso, 0
aumento da temperatura influi diretamente no tempo de ruptura do material por fluéncia
[1].

A fim de melhorar as caracteristicas mecanicas e tribologicas das ligas de titanio,
diversos tipos de tratamento podem ser realizados. Um deles é o tratamento térmico
superficial chamado de Implantacéo 16nica por Imersao em Plasma (111P) em alta
temperatura, que possibilita a geracdo de camadas superficiais mais resistentes com a
formacéo, por exemplo, de nitretos, 6xidos, carbonetos e/ou hidretos por meio da
imersdo do material a ser tratado em plasma de nitrogénio, oxigénio, hidrogénio ou
misturas destes. Esse método permite implantacdo iénica tridimensional em pecas ja
acabadas, sem que ocorra mudanca tridimensional, aléem de relativamente possuir baixo
custo [3].

Neste sentido, o presente trabalho tem como objetivo analisar o comportamento
mecanico da liga Ti6Al4V martensitica tratada via processo de I1IP em alta temperatura,
submetidas a ensaio de fluéncia em alta temperatura. Primeiramente, amostras serdo
submetidas a implantacdo i6nica em alta temperatura, tendo suas superficies
caracterizadas por meio de técnicas experimentais como: perfilometria Optica,
microscopia eletronica de varredura (MEV), difratometria por raios X (DRX), ensaios
de microdureza e de desgaste (Pin-on-disc). A partir de condicGes pré-estabelecidas
amostras tratadas via I11P serdo submetidas aos ensaios de fluéncia em alta temperatura.

Espera-se com isso a obtencdo de melhoria na resisténcia a fluéncia da liga

tratada quando comparada a amostra martensitica sem tratamento de implantac&o.

2- RESUMO DAS ETAPAS CONCLUIDAS NO PERIODO

Conforme proposto no presente projeto de iniciacdo cientifica, as etapas
propostas para o periodo e cumpridas foram:
v' Levantamento e estudo bibliografico do processo de implantacdo i6nica por

imers&o em plasma (I11P).



v Levantamento e estudo bibliografico do estudo da fluéncia em ligas de
titanio.

v Realizacdo do processo de implantacdo idnica por imersdo em plasma em
aproximadamente 800° C e 900° C em amostras cilindricas.

v Realizacdo de perfilometria ptica das amostras, para a caracterizacdo de
suas rugosidades superficiais antes e apos o tratamento de I1IP.

v' Caracterizagdo microestrutural do material apds a realizagdo do tratamento
de I1IP em alta temperatura, incluindo analises por DRX, ensaios de
microdureza, MEV e desgaste superficial.

v A partir de condi¢des otimizadas, a realizagdo do processo de implantacédo
ibnica por imerséo em plasma em corpos-de-prova padrao para ensaios de
fluéncia.

v" Realizacdo de ensaios de fluéncia.

3- ATIVIDADES DESENVOLVIDAS NO PERIODO
3.1- Aprendizagem tedrica / préatica

A primeira fase do trabalho foi focada na aprendizagem teorica/préatica de alguns
equipamentos de caracterizagdo superficial das amostras metalicas, disponiveis no
LAS/INPE. O primeiro deles foi o Perfildometro Optico (VECCO WYKO — modelo
NT1100), equipamento utilizado para a obtencao de parametros de rugosidade (Ra, Rt e
Rz) em areas pré-determinadas da superficie da amostra. Tais medidas sdo importantes
no levantamento da rugosidade média da superficie sem tratamento e ap0s ser
submetida ao processo de 1P, tornando possivel a correlacdo dos valores obtidos com
0s parametros experimentais utilizados no tratamento.

Em seguida, o treinamento foi realizado no equipamento de difratometria de
raios X (DRX Panalytical — modelo x' Pert Powder). Tal equipamento é utilizado na
identificacdo de fases e/ou compostos, presentes no material submetido ou néo ao
tratamento térmico, permitindo com isso, a identifica¢do da estrutura cristalina do
material. A medida permite, ainda, a analise de tensdes residuais existentes, importante
na identificacdo do estado de tensbes mecanicas presentes na superficie tratada.

Para os ensaios mecanicos foi feito o0 acompanhamento dos equipamentos de
microdureza, desgaste e fluéncia.

A dureza de um material pode ser calculada a partir da resisténcia a penetragdo em sua

superficie. A técnica escolhida para o ensaio de dureza € chamada de microdureza



Vickers (HV). O microdurémetro (FutureTech FM 700, pertencente ao Instituto de
Estudos Avangados) possui um microindentador de diamante em formato piramidal
com angulo de face de 136°. O microindentador € pressionado contra a superficie do
material e forma uma impressao quadrada na superficie do material. A microdureza do
material é dada pela equacéo abaixo:
HV = carga = 2 Qsen (136/2) ~ 1,8544 Q

Area da superficie piramidal L2 L2
Onde:
HV = Dureza Vickers
Q = Carga Aplicada (kgf)
L = Média aritmética entre as duas diagonais obtidas pela impressdo no material (mm).

O treinamento para o calculo da taxa de fricgdo e desgaste foi feito em um
tribbmetro pertencente ao LAP/INPE e é do tipo Pin-on-disk (CSM-Instruments). Esse
tribdbmetro é composto por um pequeno cilindro de alguns milimetros de didmetro que
apoia sua secdo transversal sobre um disco que gira a uma velocidade constante.
Variando-se a carga normal podemos medir a friccdo do material. O coeficiente de
friccdo é dado pelo coeficiente de desgaste em funcdo do nimero de voltas do disco. A
taxa de desgaste é dada pela equagdo abaixo:

K=_Vp_ =_Vp

NL  N2oRn

Onde:

K = Taxa de desgaste

Vp = Volume perdido pelo desgaste (mm3)
N = Carga aplicada (N)

R = Raio da pista de desgaste (mm)

n = Numero de revolucdes

O volume perdido pelo desgaste € calculado seguinte equacdo:
K = 2R [r2 sen™ (d/2r) - (d/4) V(412 - d2)]

Onde:

R = Raio da pista de desgaste (mm)
r = Raio da esfera (mm)
d = é a largura da pista (mm)



Os ensaios de fluéncia foram conduzidos no Instituto Tecnolégico de
Aeronautica. Os fornos utilizados possuem um software que grava a hora de inicio e a
deformacéo que o material sofre durante o ensaio. Calculando a deformagéo em funcéo
da variacdo do tempo podemos obter a taxa de fluéncia secundaria do material.

3.2- Materiais e Métodos
Foram utilizadas amostras cilindricas da liga Ti6Al4V martensitica com 15 mm

de espessura e 3 mm de didametro e corpos-de-prova padrdo para os ensaios de fluéncia.
O tratamento martensitico realizado na liga de Ti6Al4V geralmente € feito para
se obter um refor¢co mecéanico adicional do material. Neste tratamento, a liga foi
aquecida a 1050° C por uma hora e rapidamente resfriada em &gua até atingir a
temperatura ambiente obtendo-se a microestrutura martensitica (a’-Ti). Ao contrario da
martensita presente nos acos, que provoca alta distorcdo da rede cristalina,
acompanhada por um aumento de dureza e resisténcia, a martensita gerada na liga
Ti6Al4V causa um efeito de endurecimento apenas moderado [2]. A Tabela 1 apresenta
0s dados obtidos por espectroscopia de raios x por energia dispersiva (EDS) da amostra

considerada.

Tabela 1: EDS de amostra padrdo da liga Ti6Al4V martensitica.

Elemento % Atdmica %0 Peso

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

Para realizacdo do tratamento térmico de I1IP em alta temperatura, amostras
foram lixadas e polidas utilizando uma Lixadeira-Politriz mecénica (Strues - modelo
LaboPol-2). Primeiramente, as amostras foram lixadas com material de SiC de
granulacdo de 240, 400, 600 e 1200, sendo respectivamente polidas com alumina de 1
pm e Silica Coloidal. Finalmente, tais amostras foram imersas em alcool etilico e limpas
em ultrassom durante 5 minutos.

Apds a preparacdo das amostras, o tratamento de implantacdo i6nica por imersédo
em plasma em alta temperatura foi realizado no laboratorio do LAP/INPE. Para isso, as
amostras foram imersas em plasma de nitrogénio (N2) utilizando uma camara de vacuo
(Figura 1-a). As condigOes experimentais dos tratamentos realizados estdo apresentadas

na Tabela 2.
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Figura 1: Desenho esquematico do aparato experimental utilizado para tratamento 111P
em temperatura controlada.

Tabela 2: Condi¢6es experimentais do tratamento I11P em alta temperatura.

Pulsador Temperatura | Tempo
Tensao Corrente Tempo de Tnga de média tratamento
pulso repeticdo pulso
7,5kV 2A 30 ps 500 Hz 790+20° C 60 min

As rugosidades superficiais das amostras pré e pds-tratamento foram
determinadas utilizando um Perfildmetro éptico (VECCO WYKO — modelo NT1100),
onde foram coletados valores de rugosidade média (Ra) de sete regides diferentes de
cada amostra (area de 300 um x 300 pum) e calculados a média e o desvio padrdo dos
valores obtidos.

O levantamento das fases e compostos intermetalicos presentes nas amostras
tratadas e ndo tratadas foi realizado utilizando a técnica de difracdo de raios X (DRX
Panalytical — modelo X' Pert Powder). As analises das curvas obtidas foram feitas pelo
software X’pert HighScore Plus, que contém cartas padrao de difragdo, ou powder
diffraction files (PDF).

A microdureza foi medida através de um microdurdmetro Vickers (Shimadzu —
modelo HMV-2) com carga variada entre 10 gf e 500 gf, em quatro posicoes diferentes
para cada carga aplicada e calculando-se a media dos valores obtidos.




Para a realizacé@o dos ensaios de desgaste utilizou-se um Tribdmetro do tipo Pin-
on-disk (CSM-Instruments), cuja esfera de alumina possui 1,5 mm de raio e a carga de
teste 1N.

Os ensaios de fluéncia foram conduzidos em atmosfera ambiente, mantendo-se o
nivel de tensdo e temperatura constantes, 319 MPa e 600° C, respectivamente.

A Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) foi realizada por um
microscopio eletrénico de varredura JEOL pertencente ao LAS/INPE. A MEV foi
utilizada para medir a trilha de desgaste no material, calculando-se a média entre 3
valores medidos em 4 regides diferentes da liga.

3.3. Resultados e Discussdes

O parametro mais utilizado para quantificar a rugosidade de uma superficie € o
parametro de rugosidade media (Ra), que corresponde a média entre as alturas dos picos
e vales da superficie analisada, dada pela norma 904287/1, 1984. A Figura 2 compara o
valor de Ra entre a amostra sem tratamento e as amostras tratadas via I11P. Os valores
de Ra das amostras submetidas ao tratamento térmico sdo maiores se comparado ao
valor de Ra da amostra sem tratamento. Estudo feito por Fernandes et al [4] mostra que
a determinacdo da rugosidade final das amostras tratadas ndo é dependente do
acabamento superficial prévio da superficie, mas sim das condic¢des de tratamento
estabelecidas no processo de I1IP em alta temperatura. Em geral, este aumento de
rugosidade apos o processo de implantacdo em alta temperatura é resultado de
fendmenos ocorridos durante o processo, especialmente, sputtering, onde 4&tomos
superficiais séo ejetados da amostra devido ao bombardeamento idnico durante o
tratamento e formacdo de aglomerados superficiais, que sdo gerados pela reacdo entre o

plasma e os &tomos presentes na superficie do material [5].
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Figura 2: Comparacdo entre valores de Ra entre amostras de Ti6Al4V martensitico sem

tratamento e amostras tratadas via I11P em alta temperatura.

O levantamento das fases presentes em amostras néo tratadas foi realizado

utilizando a técnica de difracdo de raios X (DRX Panalytical — modelo x' Pert Powder).

A Figura 3 apresenta o espectro de difracdo de raios X de uma amostra sem tratamento
térmico de I11P, analisado de acordo com o PDF 00-044-1288.
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Figura 3: Espectros de DRX de amostra de Ti6Al4V martensitico sem tratamento via

HipP.




O resultado indica a presenca de picos intensos da fase Ti-a’, caracteristica da
liga de Ti6AI4V martensitica [2]. Posteriormente, a analise das amostras tratadas a 800°
C ¢ 900° C indicou a formagao de nitretos em forma de TiN e Ti2N (PDF’s 01-076-
0198 e 01-087-00321) em camadas superficiais do material, como indica a Figura 4. A

formacéo de nitretos na liga comprova a eficacia do tratamento I11P realizado.
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Figura 4: Andlise de DRX de amostras de Ti6Al4V martensitico sem tratamento e
amostras tratadas via I11P em alta temperatura.

As figuras 5 e 6 referem-se aos dados coletados a partir dos ensaios mecanicos
de microdureza e desgaste, respectivamente. Os resultados obtidos demonstraram
elevacdo da dureza superficial e diminuicao do coeficiente de friccdo e taxa de desgaste
das amostras tratadas. Especialmente na amostra tratada a 900° C, onde a dureza
superficial se mostrou até 2,5 vezes maior, o coeficiente de friccdo se mostrou cerca de
3 vezes menor e a taxa de desgaste cerca de 1500 vezes menor em comparacao a
amostra em estado padréo.

A Microscopia eletrénica de varredura (MEV) foi utilizada para calcular o raio
da trilha de desgaste sofrida pelo material. As figuras 7 -a), 7 -b) e 7 -c) indicam uma
das regides analisadas em cada amostra.
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Figura 5: Comparacdo da microdureza de amostras de Ti6Al4V martensitico sem
tratamento e amostras tratadas via I11P em alta temperatura.
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Figura 6 - (a): Comparacéo do coeficiente de friccdo de amostras de Ti6Al4V
martensitico sem tratamento e amostras tratadas via I1IP em alta temperatura.




Figura 6 - (b): Comparacédo da taxa de desgaste de amostras de Ti6AlI4V martensitico
sem tratamento e amostras tratadas via I11P em alta temperatura.
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Figura 7 - (a): MEV realizadana - (): MEV realizada na amostra - (c): MEV realizada na amostra
amostra de Ti6Al4V padréo de Ti6Al4V tratada a 800° C de Ti6AI4V tratada a 900° C




Os ens

aios de fluéncia demostraram que a vida em fluéncia do material tratado

se mostrou muito maior que no material sem tratamento. Isso se deve a formagéo de
camadas de nitreto na superficie da liga, que coibem a acdo acentuada do oxigénio em
altas temperaturas. As curvas de fluéncia estédo representadas na figura 8. Observa-se
que as amostras em estado martensitico tiveram uma reducdo bastante significativa na
taxa secundaria de fluéncia.

Figura 8: Curvas de fluéncia para amostras de Ti6Al4V martensitico.
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CONCLUSOES

Como conclusoes especificas:

Rugosidade: apds o tratamento via I1IP em alta temperatura, a rugosidade
média (Ra) da liga Ti6Al4V tende a aumentar, uma vez que fenbmenos
com formacdo de aglomerados e sputtering sdo inerentes ao processo de
implantagdo em alta temperatura.

Fases presentes: observa-se, em amostras ndo tratadas via IlIP, a
presenca de picos intensos no espectro de difracdo de raios X da fase Ti-
a’, caracteristica da liga de Ti6Al4V martensitico. Apds o tratamento,
observou-se picos de TiN e Ti2N, comprovando a formacdo de nitretos
pelo processo de I1IP.

Ensaios mecanicos: a caracterizagdo das amostras tratadas e ndo tratadas,

medindo-se a microdureza e o desgaste apresentaram melhorias no



material tratado via I1IP. A dureza superficial se mostrou até 2,5 vezes
maior, o coeficiente de friccdo se mostrou até 3 vezes menor e a taxa de
desgaste até 1500 vezes menor.

e Ensaios de fluéncia: o tempo de vida em fluéncia das amostras tratadas
se mostrou significavelmente maior quando comparadas as amostras sem
tratamento, principalmente na amostra martensitica tratada a 900° C.
Esse fato explicita a acdo dos nitretos como barreira de prote¢édo da liga

Ti6Al4V a exposicdo de oxigénio em altas temperaturas.
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