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Resumo: O titanio e suas ligas vém se destacando industrialmente devido suas excelentes propriedades
como resisténcia mecanica em temperaturas elevadas e Otima resisténcia a corrosdo. As principais
aplicagdes destas ligas sdo nas industrias acroespaciais e biomédicas. Partindo desse principio, surgiu-se
a ideia de caracterizar um liga bastante difundida, composta por Ti, Al e V em percentuais de massa
distintos. Este trabalho apresenta um estudo sobre a dureza da liga (Ti-6Al-4V) que posteriormente apds
a aplicagdo da técnica de espectrometria de fluorescéncia de raios-X comprovou-se que se tratava de uma
liga (Ti-6Al-4V-5Fe). Os corpos de prova foram obtidos em diferentes parametros de sinterizagdo.
Verificou-se que ao sinterizar o material em atmosfera ndo controlada, houve influéncia dos 6xidos nos
resultados obtidos devido a alta afinidade que o titdnio tem por elementos intersticiais como oxigénio,
nitrogénio, hidrogénio e carbono presentes na atmosfera, promovendo um aumento na densidade e
elevados valores de dureza.
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1. INTRODUCAO

O titanio e suas ligas sdo amplamente utilizados em aplicagdes industriais, aeroespaciais e biomédicas
por apresentar excelentes propriedades mecanicas e quimicas, além de resisténcia a corrosdo,
biocompatibilidade e baixa densidade [1]. Entre as diferentes ligas de titanio, a liga (Ti-6Al-4V) (a0 + B) €
a mais utilizada na fabrica¢do de componentes aeroespaciais e implantes biomédicos [2]. As ligas (a + )
contém entre 4 ¢ 6 % de elementos estabilizadores de fase B, como vanadio, molibdénio, tungsténio, tantalo
e silicio. O alumino presente na liga (Ti-6Al-4V) ¢ adicionado como estabilizador e endurecedor da fase a
devido ao seu efeito de enriquecimento na resisténcia da solu¢do enquanto o vanadio estabiliza a fase 3
ductil, proporcionando trabalhabilidade a quente [3].

Embora as ligas de titanio oferecam propriedades favoraveis, o alto custo deve ser levado em
considerac¢do. Em geral, o titdnio é pelo menos 20 vezes mais caro que o ago carbono e 4 a 5 vezes mais
caro que o ago inoxidavel. O custo inerente dos processos de fabricacdo convencionais, como: o desperdicio
de matéria prima, os desgastes de ferramentas e baixo tempo de produgao, ¢ a principal motivagdo para o
avancgo e desenvolvimento das pesquisas voltadas para metalurgia do p6 [4-5].

A técnica de metalurgia do pé vem sendo utilizada pela humanidade a milhares de anos, porém, as
aplicacdes industriais de obtencao de pecas sinterizadas € recente, quando comparada com outros processos
metalrgicos. Os avangos experimentais na metalurgia do pé ocorrido nos anos de 1970 possibilitou aos
materiais caracteristicas como: aumento na performance, melhor controle microestrutural, homogeneidade
composicional ¢ materiais com propriedades mecanicas em niveis relevantes, quando comparadas aos
produtos obtidos por fundigdo ou conformacdo mecanica. A metalurgia do pd caracteriza-se pelo uso de
po6s metalicos e ndo-metdlicos como matéria prima na produgdo de pecas com formas definidas ou
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parcialmente definidas. No processo também ¢ realizado a sinterizagdo em uma temperatura abaixo da
temperatura de fusdo da liga metalica principal, perante condigdes controladas de tempo, temperatura e
ambiente [6-7].

Diversas tecnologias de fabricacdo proxima a rede como: Moldagem por Injecdo de Po (PIM),
Prensagem Isostatica a Quente (HIPping), Forjamento em P6 (P/F), Desenvolvimento de Aditivos e
Prensagem Isostatica a Frio (CIP) foram integrados a metalurgia do p6 para reducdo de custos e maior
eficiéncia [8].

As propriedades das substancias podem ser classificadas como intensivas e extensivas. As
propriedades extensivas sdo diretamente proporcionais a quantidade de matéria presente na amostra, ou
seja, depende do tamanho da amostra. Massa e volume sdo propriedades extensivas. Temperatura, pressao
e densidade sdo propriedades intensivas, nao dependem do tamanho da amostra [9]. A densidade de uma
substancia ¢ uma propriedade intensiva, obtida pela razdo entre duas propriedades extensivas, sendo uma
grandeza definida como a razo entre a massa de uma substancia e o seu volume [10].

A dureza e a resisténcia mecanica do titdnio tendem a aumentar com a presenca de elementos
intersticiais, uma vez que o titdnio tem grande afinidade com elementos como hidrogénio, carbono,
nitrogénio e oxigénio, todos formadores de solucdes sélidas intersticiais. O oxigénio €, normalmente, o
elemento intersticial mais importante, comumente o efeito total desse residual é expresso pelo “oxigénio
equivalente”, dado pela expressdo: % OE=% O +2x % N +2/3x% C [11].

Dessa forma, o presente trabalho teve como objetivo avaliar a variagdo da microdureza de amostras
confeccionadas a partir da liga (Ti-6Al-4V) em atmosfera ndo controlada, alterando os parametros do
processo de obtencao por metalurgia do p6. O trabalho também busca a caracterizacdo das propriedades de
dureza e densidade, afim de promover a utilizacdo dessa liga na construgdo e desenvolvimento de novos
produtos.

2. MATERIAIS E METODOS

A pesquisa referente a caracterizagdo da liga de titanio (Ti-6Al-4V) sera realizada conforme o
fluxograma do procedimento experimental apresentado na Figura 1.
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Figura 1. Fluxograma do procedimento experimental.
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2.1 Confecgdo do corpo de prova

Os corpos de prova utilizados nos ensaios foram obtidos a partir da liga de titanio (Ti-6Al-4V) de grau
V, comparada na empresa Multicel®, com granulometria de 250 MESH. Para confecgdo de cada amostra,
realizou-se a pesagem de 1,8 g da liga com a utilizacdo de uma balanga analitica modelo FA2204B
(BIOSCALE®), com sensibilidade de 0,0001g e capacidade maxima de 220 g.

A matriz de compactagdo foi limpa com alcool isopropilico para retirada de possiveis impurezas, e
lubrificada com estearato de zinco diluido em acetona, para evitar a aderéncia do po6 nas paredes da matriz
durante a compactacdo. Posteriormente o pé ja pesado foi depositado na matriz fabricada em ago temperado
com didmetro interno de 10,0 mm. Realizou-se a compactacdo com uma prensa hidraulica manual da marca
BONEVAU®, com capacidade de 10 toneladas, em que as amostras foram confeccionadas através da
compactacdo uniaxial a frio com cargas de 7, 8 e 9 toneladas. No momento da prensagem foi dado um
tempo de relaxacdo de 30s a cada tonelada aplicada, apos atingir a pressdo maxima de compactagao, cada
corpo de prova foi deixado por pelo menos 30 s antes da retirada do carregamento.

Apds a confecgdo dos corpos de prova cilindricos, aferiu-se com a utilizagdo de um paquimetro
(resolucdo 0.05) suas respectivas dimensdes como espessura e didmetro. Apontando valores de dimensdes
média de 7 mm de espessura e 10 mm de didmetro, como mostrado na Figura 2.

B MQ1'2345573910““M

(a) N (b)

Figura 2 - (a) Aferi¢do do diametro; (b) Afericdo da espessura.

As amostras compactadas foram sinterizadas em atmosfera ndo controlada por uma hora, nas
temperaturas de 675 °C, 750°C e 850°C, para esse procedimento fez-se o uso de um forno do tipo mufla
digital microprocessado (ZEZIMAQ®) com controlador de temperatura Novus N1030. Utilizou-se como
base um tijolo refratario inerte para que as amostras ndo ficassem em contato direto com o material do
forno. As amostras sinterizadas resfriaram no forno por um periodo de 24h até atingir a temperatura
ambiente.

De posse das amostras sinterizadas realizou-se uma nova afericdo das dimensdes de espessura e
didmetro para os calculos comparativos de densidade antes e depois da sinterizagdo. Para a analise de
densidade, avaliou-se separadamente os valores médios das massas ¢ dos volumes das amostras. Para um
melhor acabamento na superficie oxidada do material, usou-se lixas d’agua em diferentes granulometrias,
sendo elas, 220, 320, 400, 500, 600 e 800 para remocao da oxidag@o oriunda da atmosfera ndo controlada
ao qual os corpos de prova foram expostos no momento da sinterizagdo. A partir do processo de acabamento
obteve-se uma superficie com o minimo de imperfeicdes para que pudesse ser realizado o ensaio de
microdureza vickers. Em seguida utilizou-se um pano para polimento metalografico modelo RESITEC
autoadesivo, e suspensdo de alumina de 1,0 um (TECLAGO) de nimero 4.

2.2 Andlise de espectrometria de fluorescéncia de raios-X

Empregou-se a técnica de espectrometria de fluorescéncia de raios-X através do instrumento EDX —
7000 em atmosfera a vacuo, que possibilitou identificar e estabelecer, a propor¢do de cada elemento
presente nesta amostra.
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2.3 Microdureza

Por fim, o ensaio de microdureza foi realizado seguindo as recomenda¢des da norma American
Society for Testing and Materials — (ASTM) E384 (17) com a utilizagdo de um microdurémetro Shimadzu
modelo HMV-2T. Foram realizadas 10 indentacdes em cada fase apresentado pela liga com carga de 980,7
mN (100g), durante 10 segundos. Posteriormente, utilizou-se lente de aumento de 40x para a mensuragdo
da microdureza Vickers.

3. RESULTADOS

Os resultados apresentados e discutidos a seguir referem-se & andlise de espectroscopia de
fluorescéncia de raios-X, densidade e microdureza da liga TiAl6V4 de grau V processadas em condi¢des
distintas.
3.1 Analise quimica da liga

3.1.1 Espectroscopia de Fluorescéncia de Raios-X

A técnica de espectroscopia de fluorescéncia de raios-X (FRX) foi utilizada para determinar a
composicdo efetiva da liga utilizada na obtencéo dos corpos de prova. A Tabela 1 compara a composigdo
em percentual (%) de peso da liga comercialmente pura [12] com os valores obtidos no FRX.

Tabela 1 — Comparagao da composi¢do quimica da liga de (Ti-6Al-4V) Grau V com a liga utilizada na pesquisa.

Liga Ti Al \Y Fe Impurezas
Liga padrdo Saldo 55-6,75% 35-45% <0,40 % <0,1%
Liga utilizada 80,23 % 5,76 % 4,53 % 4,83 % 4,68 %

Observa-se que a liga em estudo apresenta composi¢ao em percentual de peso diferente da liga padrao
normatizada pela ASTM B988-18. As quantidades de Al e Fe sdo superiores ao aceitavel, fazendo com que
a liga estudada seja diferente da liga padréo, sendo ela uma liga de titdnio (Ti-6Al1-4V-5F¢). Segundo [13],
a adigdo de ferro entre 2 ¢ 4 % melhora a estabilidade da fase beta, atuando em conjunto com o Vanadio
que exerce a mesma fung@o.

3.2 Propriedades das amostras

3.2.1 Densidade

Informagdes como massa, espessura e didmetro dos corpos de prova serviram para determinagdo da
densidade antes e depois da sinterizagdo. Observou-se uma variagdo nos resultados, onde a densidade
calculada antes da sinterizagao foi inferior a densidade calculada depois da sinterizagao.

Os valores das massas sdo apresentados na Tabela 2 ¢ percebe-se que houve um aumento de massa
dos corpos de prova apds a sinterizagdo. Como a sinterizagdo foi realizada em uma atmosfera ndo
controlada, entende-se que o ganho de massa esta relacionado com a alta afinidade que o titanio tem por
hidrogénio, carbono, nitrogénio e oxigénio quando submetido a temperaturas elevadas [14]. Esses
elementos sdo formadores de solucdes solidas intersticiais, preenchendo os espagos vazios entre os atomos
de titanio [15]. O preenchimento dos vazios promove uma maior densificagdo, visto que diminui a
quantidade de porosidades.
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Tabela 2 — Valores médios das massas dos corpos de prova obtidos antes e depois da sinterizagao.
7T (874 Mpa) 8T (999 MPa) 9T (1124 MPa)
Temperatura Massa Massa Massa Massa Massa Massa
P Verde Sinterizada Verde Sinterizada Verde Sinterizada
(8) (8) (g) (8) (g) (8)

850 °C 1,71 £0,009 1,93+0,021 1,71+£0,012 1,93+0,027 1,70+0,031 1,94+0,021
750 °C 1,71 £0,023 1,90+0,017 1,710,030 1,88+0,022 1,71+0,038 1,89+0,031
675 °C 1,710,012 1,93 +0,015 1,69+0,002 1,92+0,015 1,72+0,014 1,89+0,021

Comportamento semelhante foi observado na analise dos volumes dos corpos de prova antes e apos a
sinterizacdo, Tabela 3. Possivelmente o aumento do volume esté relacionado ao aumento de massa e a gases

presos nos poros, oriundos do processo de sinterizagdo [16]. A partir dessas analises, atribui-se o aumento
da densidade ao aumento da massa e ao aumento do volume.

Tabela 3 — Valores médios dos volumes dos corpos de prova obtidos antes e depois da sinterizagao.

7T (874 Mpa) 8T (999 MPa) 9T (1124 MPa)
Volume Volume Volume Volume Volume Volume
Temperatura Verde Sinterizado Verde Sinterizado Verde Sinterizado
(cm?®) (cm?) (cm?®) (cm?) (cm?®) (cm?)

850 °C 0,57 +0,008 0,59 +0,008 0,56+0,005 0,58+0,005 0,55+0,011 0,58=+0,007
750 °C 0,57+0,004 0,61+0,013 0,55+0,010 0,56+0,005 0,55+0,001 0,570,004
675 °C 0,56+ 0,006 0,61 +0,006 0,55+0,001 0,58+0,011 0,55+0,002 0,56+0,011

3.3 Dureza Vickers

As medidas de dureza Vickers foram realizadas nas fases alfa () e beta (), como mostrado destacado
pelos circulos vermelhos na Figura 3, seguiu-se as orientagdes da ASTM E384-17 que normatiza o teste
padrdo de dureza de microindentagdo em materiais, especificando que as medidas de dureza Vickers devem

ser realizadas obedecendo uma distdncia minima entre as indentag¢des de 2,5 vezes a distancia do centro da
indentagdo mais proxima [17].

Figura 3. Microestrutura com ampliacéo de 200x realizada em um microscopio Optico para identificacdo da
indentacdo nas fases clara e escura da liga em estudo.
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Nas Figuras 4 e 5, sdo apresentados os valores médios de dureza nas fases respectivas. Nota-se que ha
um aumento dos resultados ao compara-se a dureza na fase (o) com a dureza da fase () das amostras
sinterizadas a 675 e 750 °C, ndo é observado o mesmo comportamento em 850 °C. Na fase (B) a 750 °C e
8T (999 MPa), ndo foi possivel realizar as indenta¢des devido a alta quantidade de poros e baixa quantidade
de fase clara, como mostrado na Figura 6.
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Figura 4 — Valores médios das microdurezas da fase o dos corpos de prova sinterizados.
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Figura 5 — Valores médios das microdurezas da fase B dos corpos de prova sinterizados.
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Figura 6 — (a) Microscopia em campo claro de uma amostra sinterizada a 750 °C com ampliacéo de 100x; (b)

Microscopia em campo escuro de uma amostra sinterizada a 750 °C com ampliagdo de 100x.

A microestrutura da liga (Ti-6Al-4V-5Fe) ¢ semelhante a da liga (Ti-6Al-4V), apresentando-se com
fase o e fase § em sua composi¢do. A concentragdo de fase a aumenta medida que o teor de Fe aumenta de
0 a 5%, e diminui a medida que o teor de Fe ¢ superior a esse intervalo. O Al esta concentrado na fase o,
enquanto que o Fe e V estdo concentrados na fase . Além disso, o Fe é uma solugéo eficaz elemento como
reforgo das ligas de titanio. A liga (Ti-6Al-4V-5Fe) ¢ reforcada pela dissolugao dtomos de Fe, promovendo
o aumento da dureza [18]. A presenca de elementos intersticiais como o oxigénio e nitrogénio tende a
aumentar a dureza, a resisténcia mecanica e diminuir a ductilidade do titanio [19-20].

A Tabela 4 expde os resultados dos 6xidos detectados pela espectrometria de fluorescéncia de raios-
X apds a sinterizagdo. Entre os oxidos apresentados destaca-se o 6xido de aluminio (AlOs3) por ser
altamente abrasivo e de dureza elevada, sendo bastante utilizado na fabricagdo de ferramentas abrasivas
[20]. Portanto, entende-se que os 6xidos tenham influenciado de fato na dureza da liga estudada.

Tabela 4 — Percentual de 6xidos presentes na liga Ti-Al10-V4-Fe4.

Liga TiOZ Aleg VZ 05 Fezo3
Ti-Al10-V4-Fed4 48,202 % 31,595 % 4,262 % 15,941 %

4. CONCLUSAO

Com os resultados experimentais da liga estudada sob as condigdes analisadas neste trabalho e através
da revisdo de literatura foi possivel chegar as seguintes conclusdes:

A composicao do po utilizado na fabricag@o dos corpos de prova ndo se enquadra como uma liga de
(Ti-6Al-4V). A técnica de espectroscopia de fluorescéncia de raios-X mostrou que a quantidades de Fe ¢
superior ao aceitavel pela ASTM B988-18, tratando-se de uma liga com 5% Fe.

Essa liga pode ser classificada como uma (o+f), onde o aluminio atua como estabilizador da fase alfa
e, vanadio e ferro como estabilizadores da fase beta.

Houve um aumento na densidade das amostras em todos os parametros de sinterizagdo. A massa ¢ o
volume dos corpos de prova apresentaram um aumento apos a sinterizagdo, justificando o aumento na
densidade.

Os resultados da microdureza das amostras em todos os parametros de sinterizagdo foram satisfatorios
pois apresentou valores elevados, possibilitando uma vasta area de utilizagdo como, pastilhas de freio,
discos de embreagem, além de outros materiais de fric¢o, visto que oferece normalmente longa duragédo
de servigo e desgaste minimo.

Portanto, conclui-se que os resultados apresentados podem estar relacionados a sinterizagio realizada
em atmosfera aberta, visto que o titdnio apresenta elevada afinidade com elementos como hidrogénio,
oxigénio, nitrogénio e carbono em elevadas temperaturas. Essa afinidade promove a formagao de 6xidos
que ocupam os espagos vazios da estrutura cristalina de maneira intersticial, elevando a densidade e a
dureza.
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