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Resumo: Este trabalho analisa a influéncia da pressdo de compactacdo e da temperatura de sinterizagdo na
tensao indireta a tragdo por compressdo diametral de corpos de prova de Ti-6Al-4V fabricados pelo método
de metalurgia do p6. Os corpos de prova foram fabricados utilizando um método de prensagem uniaxial e sua
sinterizag¢@o ocorreu sem a presenga de uma atmosfera protetora ou vacuo. Métodos de analise microestrutural
como microscopia Optica e microscopia eletronica de varredura foram utilizados para verificar a
microestrutura ¢ porosidade dos espécimes. Uma analise posterior da composicdo quimica através da
espectrometria por fluorescéncia de raios-X mostrou que a matéria-prima nao se enquadra como uma liga de
Ti-6Al-4V e sim como uma Ti-6Al-4V-5Fe. Os resultados apresentaram que a influéncia da temperatura de
sinteriza¢do na resisténcia indireta a tragdo foi superior aos efeitos nocivos da oxidacdo promovidos pela
atmosfera. Os valores da resisténcia indireta a tragdo obtidos estdo bem abaixo da média de resisténcia da liga
fabricada por metalurgia do p6 com atmosfera protetora. Contudo os objetos de estudo produzidos
apresentaram uma elevada porosidade que possivelmente permitiria a0 material ser utilizado em aplicagdes

como filtragem mecanica e em sistemas de amortecimento acustico e de vibragdes.

Palavras-chave: Metalurgia do P6; Compressdo Diametral; Porosidade;

1. INTRODUCAO

O titanio é um metal que retine um conjunto de propriedades interessantes, resisténcia mecanica elevada,

baixo peso especifico, resisténcia a corrosdo e biocompatibilidade sdo alguns de seus pontos fortes [1-2]. Por
ser um elemento alotropico ele pode formar mais de um tipo de estrutura cristalina, rede hexagonal compacta
quando em temperatura ambiente chamado de fase alfa e quando aquecido a temperaturas acima de 883 °C
inicia-se a formagdo da fase beta, cuja estrutura cristalina predominante é a ctbica de corpo centrado (CCC)

[2].

Devido a essas caracteristicas ha um grande interesse no desenvolvimento de ligas metalicas a base de
titanio, elas estdo presentes em diversas aplica¢cdes em nossa sociedade (industria aeroespacial, automotiva,

biomédica e eletrdnica) e se dividem em trés principais grupos: o, a+ e B [3].

Apesar das ligas de titanio apresentarem propriedades excelentes, elas possuem um custo elevado tanto na
obten¢do da matéria-prima quanto na fabricacdo de produtos. Os processos de fabricagdo tradicionais que
envolvem a conformag@o mecénica ou a retirada de material por meio de operagdes de usinagem podem tornar

o produto oneroso ao ponto de ser economicamente inviavel [2,4].

A metalurgia do p6 € um processo de fabricagao que favorece a produgdo em massa e reduz o desperdicio
de matéria-prima originado de operagdes de remoc¢ao de material ou de acabamento [4]. Devido a natureza do
processo as pecas fabricadas podem apresentar graus diferentes de porosidade em fungdo da geometria e

tamanho da matéria-prima utilizada e, dos métodos de compactagao e sinterizacdo empregados [3,5].
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A fabricagdo de componentes por metalurgia do pd ¢ dividida em 3 etapas: obtengdo dos pos metalicos,
compressdao do pé em uma matriz ou molde cuja forma ¢ definida em fung¢do da pega a ser fabricada e a
sinterizagdo do compactado verde a temperaturas que promovam uma adequada coalescéncia das particulas [6].

Para as ligas de titdnio o método de menor custo dentro da metalurgia do pd baseia-se no principio de
prensar o p6 em uma matriz rigida, cuja dimensdes internas correspondem a geometria final da peca seguido
pela sinterizagdo do compactado em atmosfera controlada, geralmente composta por gas argénio ou no proprio
vacuo [3,6]. A atmosfera protetora ¢ utilizada devido a grande afinidade quimica do titdnio com elementos
presentes na atmosfera como o oxigénio, hidrogénio e nitrogénio que quando ndo controlados influenciam
negativamente nas propriedades mecanicas finais do produto [1].

As propriedades mecanicas e quimicas de um material definem o tipo de aplica¢do a qual uma pega pode
ser utilizada, entre elas a resisténcia a tracdo pode ser obtida de forma indireta por meio de ensaios de
compressdo diametral. O ensaio de compressdo diametral ¢ um ensaio destrutivo que mede a resisténcia indireta
a tracdo das amostras através da compressdo da linha diametral. A norma estabelece que os corpos de prova
(CP) devem ser circulares e devem obedecer a uma relacdo de espessura por didmetro (t/D) entre 0,2 ¢ 0,75. A
tensdo indireta a tracdo por compressdo diametral para pratos planos ¢ explicitada na Equacao 1.

2P

= 1
O¢ TtD (D

Onde o; ¢ a tensdo indireta a tracdo medida em MPa; P a forga méaxima obtida no ensaio em Newtons; t ¢ D
representam o comprimento e didmetro do CP respectivamente e devem ser expressos em milimetros.
Opcionalmente pode se fazer a utilizagdo de placas de madeira dura (compensado) com até 6,4mm de espessura
para que haja uma melhor distribuigdo das cargas compressivas no corpo ensaiado [7].

O objetivo desse estudo ¢ fabricar corpos de prova pelo processo de metalurgia do p6 utilizando técnicas
de baixo custo, como a compactagdo uniaxial a frio e a sinterizagdo sem atmosfera protetora. A caracterizagao
por compressdo diametral dos corpos de prova de Ti6Al4V busca compreender a influéncia da pressdo de
compactacdo e da temperatura de sinterizagdo na resisténcia maxima a tragdo indireta dos espécimes. Métodos
de analise como Fluorescéncia de Raios-X (FRX), Microscopia Optica (MO) e Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV) foram utilizados para complementar os resultados.

2. MATERIAIS E METODOS

A matéria-prima (po) utilizada nesse estudo foi fabricada pela empresa Multicel e consiste em uma liga
de Titanio Grau V (Ti6Al4V) com particulas de 250 MESH, foi adquirida através da revendedora MARQ
TECH. A parte experimental do trabalho iniciou na fabricagdo dos corpos de prova através do método de
metalurgia do po, seguido pela analise da composi¢do quimica e da microestrutura das amostras, culminando
na caracterizagdo por compressdo diametral.

Os corpos de prova foram fabricados seguindo as operagdes descritas: 1,8 gramas de massa do po
metalico composto de titanio grau V (Ti6Al4V) foi medida com o auxilio de um vidro de reldégio e uma balanga
analitica modelo FA2204B, da marca BIOSCALE® com sensibilidade de 0,0001g e capacidade maxima de
220g.

Uma matriz metalica de a¢o temperado SAE 4340 com 10mm de didmetro interno foi preparada através
de uma limpeza prévia utilizando alcool isopropilico, posteriormente foi aplicada uma solugdo de acetona e
estearato de zinco nas superficies internas da matriz para atuar como elemento lubrificante e facilitar o desmolde
do CP apos a compactacao.

O po entdo foi transferido para a matriz utilizando um funil de vidro e sua compactacao foi realizada com
o auxilio de uma prensa hidraulica manual de 10 Toneladas modelo P10300 da marca BONEVAU®. A
compactacao do pd ocorreu de maneira uniaxial com progressao de 1 Tf a cada intervalo de 30s, ao atingir a
pressdo de compactagao desejada a forga era mantida por mais 30 segundos.

Apos compactado, o corpo de prova “verde” foi removido da matriz e teve suas dimensdes (diametro e
comprimento) medidas com ajuda de um paquimetro analdégico MITUTOYO® de 150mm com graduagdo de
0,05mm, sua massa também foi medida na balanga analitica para quantificar as perdas inerentes ao transporte
do p6 e ao desmolde.

Os CP’s foram sinterizados sem atmosfera protetora em um forno do tipo mufla durante 60 minutos e
resfriados no proprio forno até a temperatura ambiente. Apos retiradas do forno as amostras tiveram sua massa
e dimensdes medidas novamente e suas densidades obtidas pelo método analitico. Foram fabricadas no total 99
amostras, sendo 11 em cada parametro de temperatura (675 °C, 750 °C, 850 °C) e pressdo de compactacao
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(874MPa, 999MPa ¢ 1124MPa). A Figura 1 apresenta um fluxograma de todo o processo de fabricagdo da
amostragem utilizada neste trabalho.
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FIGURA 1. Fluxograma que representa a ordem das operagdes realizadas para a fabricacdo dos CP’s.

Um teste de Fluorescéncia de Raios-X foi realizado no p6 utilizado na fabricag@o dos corpos de prova para
verificar a composi¢do quimica da matéria-prima, o experimento foi conduzido em um espectrometro de
fluorescéncia de raios-X por energia dispersiva da SHIMADZU® modelo EDX-7000.

Nove amostras em diferentes pardmetros de compressdo e sinterizagdo foram utilizadas na analise
microestrutural, elas tiveram suas superficies preparadas através da utilizacdo de lixas com diferentes
granulometrias, iniciando na 220 e terminando na 800. Por fim foi realizada o polimento das superficies com
uma solug@o a base de alumina com granulometria média de 1um da TECLAGO®. As amostras entfo foram
analisadas em um microscopio 6ptico modelo GX51 da marca OLYMPUS® utilizando lentes de ampliagdo de
100x e 200x. As imagens foram capturadas no campo claro e escuro para observar a microestrutura e porosidade
respectivamente.

O ensaio de compressao diametral dos CP’s se desenvolveu da seguinte forma: duas chapas retangulares
de compensado com 20mm de comprimento, 15mm de largura e 4mm de espessura foram centralizadas e
fixadas com o auxilio de uma fita dupla face nos pratos do ensaio de compressdo. O corpo prova entdo foi
posicionado no centro das chapas ¢ uma pré-carga de aproximadamente SON foi realizada para acomodar o CP
entre elas. O ensaio entdo foi realizado com uma velocidade de deslocamento linear de 0,6mm/min até a ruptura
dos espécimes. No total 90 CP’s foram ensaiados, 10 em cada pardmetro de sinterizagdo e pressdo de
compactagao.

Por fim foram realizadas capturas de imagem através de um Microscopio Eletronico de Varredura (MEV)
para analisar a geometria e dimensdes das particulas do pé metélico, verificar a porosidade dos CP’s e estudar
o comportamento das areas fraturadas apos os ensaios de compressao diametral.

3. RESULTADOS
3.1. Andlise do po metalico.

3.1.1. Composi¢ao Quimica

Um teste de Fluorescéncia de Raios-X foi realizado para verificar se os percentuais de titanio, aluminio e
vanadio estavam coerentes com os valores normatizados da liga Ti6Al4V grau V (Tabela 1) [8].
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TABELA 1. Compara os valores padrdes para da liga grau V com os valores obtidos no teste (%m).

Elementos Titdnio  Aluminio  Vanddio  Ferro  Impurezas
ASTM B988 (%p) Balango 5,5-6,75% 3,5-4,5% <0,40%  <0,40%

Po utilizado (%p)  80,23% 5,76% 4,53% 4,83% 4,65%

E possivel observar que existe uma diferenga nas proporgdes adequadas dos elementos de liga entre
o padrio aceitavel da norma e o pd utilizado [8]. Entre os elementos principais da liga, nota-se que o
aluminio esta dentro do limite aceitavel e o vanadio levemente superior (0,03%). E esperado que o ferro
nessas proporgdes atue como estabilizador da fase beta em conjunto com o vanadio [1]. O percentual de
massa dos elementos intersticiais ¢ desconhecido e a presenga dos demais elementos entram como
impurezas e suas concentragdes também estdo muito acima dos valores aceitaveis. Dessa forma os
comportamentos e resultados obtidos nesse trabalho baseiam-se em uma liga de titdnio com 6% de
aluminio 4% de vanadio e 5% de ferro.

3.1.2. Morfologia do p6

A geometria do po foi analisada por meio da microscopia eletrénica de varredura (MEV). E possivel
observar que o formato do po ¢ irregular com diferentes tamanhos entre as particulas, essa morfologia é parecida
com o formato do p6 de Ti6AI4V e favorece a fabricagdo pelos métodos tradicionais de compressdo por conferir
um melhor entrelagamento mecénico que promove uma melhor densificagdo e resisténcia verde dos corpos
(Figura 2) [9-10].

SEM HV: 30.0 kV WD: 20.27 mm VEGAJ TESCAN|

Det: SE SEMMAG: 200 x | 200 pm
amostra 6300 x  Date(mid'y): 01/01/09 storstors ds macrescoms sewncs - CPVSA

FIGURA 2. Resultado da microscopia eletronica de varredura de uma amostra do p6 metalico com ampliagdo de
299x demonstra o tamanho e formato irregular das particulas.

3.2. Microestrutura das Amostras

3.2.1. Microscopia Optica

A microestrutura formada apds o processo de sinterizagdo das amostras apresentou duas fases, a fase clara
e a fase cinza com um crescimento dos graos de forma equiaxial [11]. Como nao foram aplicadas técnicas para
identificacdo das fases como a difracdo de elétrons retroespalhados (EBSD), ndo ¢é possivel afirmar qual das
fases (clara e cinza) se caracteriza como alfa ou beta [12]. A Figura 3 apresenta a microestrutura de um CP
compactado a 1124MPa e sinterizado a 675 °C.



FIGURA 3. Microestrutura equiaxial com a presenga da fase clara e cinza bem definidas de uma amostra
sinterizada a 675 °C com ampliacdo de 100x realizada em um microscopio optico.

3.2.2. Porosidade

Os corpos de prova produzidos apresentaram uma elevada porosidade que atua de forma negativa nas
propriedades mecanicas [1]. Possuem também em seus poros trincas internas que reduzem a resistencia a fadiga
da pega e criam areas vulneraveis a propagacdo de trincas [3].

E possivel verificar pelo campo escuro a existéncia de poros em grandes quantidades (Figura 4), uma
analise complementar por meio de um microscopio eletronico de varredura reforca a existéncia dos poros
(Figura 5.a) e permite uma melhor andlise de sua estrutura interna (Figura 5.b).

FIGURA 4. Microscopia em campo escuro de uma amostra sinterizada a 750 °C com amplia¢éo de 200x.
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SEM HV: 30.0 kV WOD: 9.06 mm
Det: SE SEM MAG: 7.00kx  5um
amostra 3 7 kx Date{midiy): 01/01/09

(b)

SEM HV: 30.0 kV WD: 8.33 mm
Det: SE SEM MAG: 500 x
amostra 2 500 x  Date{mid’y): 010109

FIGURA 5. (a) Elevada porosidade observada em uma imagem obtida por meio de MEV da microestrutura de
uma amostra sinterizada a 750 °C com ampliagdo de 500x; (b) Imagem de um poro apresentando varias trincas
tanto em sua borda quanto em sua parte interna com ampliagao de 7000x.

3.3.2. Analise da fratura

A analise por MEV da superficie fraturada dos CP’s mostrou dois padrdes diferentes de comportamento.
A Figura 6.a mostra regides de superficies planas com fraturas intragranulares apontando indicios de um
comportamento fragil [13]. Na Figura 6.b vemos um padrdo diferente do anterior, apresentando regides nio
regulares com varias cavidades que sugerem uma ruptura por deformagao plastica [13]. Entretanto devido a
porosidade elevada das amostras é possivel que essas cavidades sejam apenas vazios do proprio material. Outro
fator que contrapde a ideia de ruptura por deformagdo plastica ¢ a sinterizagdo sem atmosfera protetora, que
promove um aumento do percentual de oxigénio nas amostras afetando a ductilidade de maneira intensa [14].
Dessa forma entende-se que a ruptura dos CP’s tenha um comportamento predominante de natureza fragil.

SEM HV: 30.0 kV WD: 17.65 mm 1

Det: SE SEM MAG: 1.00kx = 50 pm
amostra 4 1 kx Date(m/dly): 01/01/09 Laborat

(b)

FIGURA 6. (a) Microscopia eletronica de varredura da area fraturada em uma amostra sinterizada a 850 °C com

SEM HV: 30.0 kV WD: 14.30 mm | | : VEGA3 TESCAN

Det: SE SEM MAG: 1.00 kx | 50 pm
amostra11kx  Date(m/dly): 01/01/09 Laboratorio de microscopia eletronica - CPVSA

ampliacdo de 1000x. (b) Microscopia eletronica de varredura da area fraturada em uma amostra sinterizada a
750 °C com ampliagdo de 1000x.
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3.3. Propriedades das amostras

3.3.1. Densidade

Os corpos de prova apresentaram uma variacdo significativa entre suas densidades antes e apds a
sinterizacdo (Figura 7). As amostras sinterizadas a 850 °C e compactadas em 1124MPa apresentaram um valor
médio maior se comparadas com as amostras dos demais parametros. Entende-se que a densificacdo das pegas
fabricadas por metalurgia do pé6 melhora conforme se eleva a temperatura de sinterizagdo [15]. Para as ligas de
titdnio esse efeito ocorre de maneira mais significativa em temperaturas acima de 1200 °C [4]. Como a
sinterizacdo das amostras ocorreu sem atmosfera protetora ¢ possivel afirmar que houve uma influéncia da
atmosfera na densidade devido aos mecanismos de difusdo que proporcionaram aumento de massa e volume
das amostras, contudo seu comportamento nao foi estudado neste artigo [16].

Densidade do CP (verde e sinterizado) em fungao da
pressdo de compactagdo e temperatura de sinterizagdo
3500,0

3400,0
3300,0

3200,0
5100,0 m 850 °C
3000,0 W 750 °C
2900,0 W 675 °C
2800,0
2700,0

7T (874MPa) 7T (874MPa) 8T (999MPa) 8T (999MPa) 9T (1124MPa) 9T (1124MPa)
Verde Sinterizado Verde Sinterizado Verde Sinterizado

Densidade (Kg/m?)

FIGURA 7. Grafico que apresenta os valores médios da densidade dos CP’s (verde e sinterizado) em funcdo da
pressdo de compactagdo e temperatura de sinterizagao.

3.3.2. Resisténcia indireta a tragao

Este topico discute a influéncia dos pardmetros de temperatura e pressdo de compactagdo na resisténcia
indireta a tra¢do dos corpos de prova. A pressdo de compactagdo promoveu um aumento significativo na
resisténcia indireta a tragdo da pega, esse comportamento ¢ esperado e esta relacionado ao aumento da densidade
dos CP’s que tende a reduzir a porosidade conforme se aumenta a pressdo de compactagdo (Figura 8) [14].

INFLUENCIA DA PRESSAO DE COMPACTACAO E
TEMPERATURA DE SINTERIZAGAO NA RESISTENCIA
INDIRETA A TRACAO

T —e—7Tf(874 MPa) —=—8Tf (999 MPa) —&—9Tf (1124 MPa)

s

Q 50,000 MPa

2 43,754 MPa —

[ ¥ -

S 45,000 MPa 43,033 MPa

= 40,000 MPa -

< 35,000 MPa 41,597 MPa

& 30,000 MPa 27,993 MPa 23,427 MPa

S 25,000 MPa 22,894 MPa

S a 20,147 MPa

Z 15,000 MPa

> 10,000 MPa 15,044 MPa

H-:J 600 2C 650 °C 700 ®=C 750 2C 2800 ocC 850 2cC 500 2C
TEMPERATURA

FIGURA 8. Grafico que relaciona o valor médio da resisténcia indireta a tragdo dos corpos de prova em cada
pressdo e temperatura de sinterizagdo.
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A andlise da temperatura, no entanto apresentou um comportamento diferente do previsto. Como a
sinterizacdo da liga ocorreu sem a presenga de uma atmosfera protetora, era esperado que ao se elevar a
temperatura os efeitos da difusdo intersticial dos elementos como oxigénio e nitrogénio promovessem uma
elevada formacao de 6xidos que dificultariam a coalescéncia adequada das moléculas e, em consequéncia disso
os CP’s apresentariam uma menor resisténcia indireta a tragao [15-16].

Esse comportamento de fato ocorre entre as temperaturas de 675 °C e 750 °C, contudo entre as faixas de
750 °C e 850 °C as tensdes maximas se elevam a medida que a temperatura aumenta, tal comportamento poderia
ser explicado pela melhor densificagdo e homogeneizagdo dos elementos quando submetidos a temperaturas
maiores [15].

Nesse sentido temos dois possiveis fatores que influenciaram no resultado: a difusdo dos elementos da
atmosfera como agente redutor da propriedade mecanica e, a temperatura de sinterizagdo como fator positivo.
Entende-se que o balango desses fatores poderia explicar o comportamento das curvas obtidas. Apesar disso, a
resisténcia indireta a tragdo dos espécimes ¢ significativamente menor que o de componentes fabricados em
atmosfera controlada [4].

4. CONCLUSAO

A composi¢ao quimica do pé utilizado na fabricagdo dos corpos de prova diverge dos padrdes normativos
para uma liga de Ti6Al4V Grau V devido a elevada presenca de ferro (4,83%) e de impurezas (4,65%), contudo,
de acordo com as proporgdes dos elementos apresentados (6%Al, 4%V e 5%Fe) essa liga pode ser classificada
como uma o+f, o aluminio atuando como estabilizador da fase alfa e, o vanadio e ferro como estabilizadores
da fase beta. Essa afirmagao se confirma pela analise da microestrutura das amostras que apresentam a presenga
de ambas.

Referente a porosidade, eram esperados valores elevados devido a sinterizagdo em atmosfera livre, que
permite uma maior difusdo de elementos intersticiais, favorecendo a formagao de 6xidos que atuam de forma
negativa na consolidagdo das particulas. A auséncia de técnicas posteriores para redugdo da porosidade como a
compressdo isostatica a quente também influenciou o resultado obtido.

Os valores obtidos da resisténcia indireta a tracdo dos corpos de prova apresentam um resultado ndo
previsivel. Foi possivel notar pelo comportamento das curvas no intervalo de 675 °C a 750 °C que a oxidacéo e
os efeitos da difus@o dos elementos da atmosfera no material promoveram um efeito negativo na propriedade
mecanica. Contudo no intervalo posterior de 750 °C a 850 °C pode-se observar um aumento significativo da
resisténcia indireta a tragdo dos CP’s, tal comportamento pode ser atribuido a uma melhor coalescéncia e
densidade promovida pelo aumento da temperatura.

Conclui-se que o processo de fabricagdo desse estudo apresenta uma abordagem econdmica dentro da
metalurgia do po6 pois ndo faz uso de técnicas avangadas de compactag@o ou de meios de controle da atmosfera
durante o processo de sinterizagdo. Os valores de resisténcia indireta a tragdo obtidos no trabalho sdo bem
menores que os valores de resisténcia de componentes fabricados por metalurgia do p6 com a presenga de uma
atmosfera controlada. A metodologia de fabricac¢do aplicada nesse estudo promoveu uma elevada porosidade
no material que dificulta sua aplicagdo em situacdes de esforco ciclico, mas pode ser interessante em aplica¢des
que utilizam materiais metalicos porosos como por exemplo, filtragem mecanica, sistemas de amortecimento
acustico e de vibragao.
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