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Resumo

As ligas beta de titénio sdo importantes para aplicacdes aeroespaciais por apresentarem uma
combinacdo de elevada resisténcia, baixo moédulo de elasticidade e baixa densidade.
Entretanto, as ligas B, por serem mais flexiveis, apresentam um efeito acentuado de
recuperacdo elastica (“springback™) que afeta os processos de conformacdo mecanica. Esse
trabalho visa o desenvolvimento de uma nova classe de ligas beta de titénio que atenuam o
efeito de recuperacdo eléstica. O desenvolvimento da liga Ti-30Zr-20Nb processada por
metalurgia do p6 a partir de duas rotas utilizando titénio hidrogenado e titanio metdlico,
inclui etapas de compactacéo uniaxial e isostética a frio e sinterizagdo em ato vacuo entre
800°C e 1400°C. As amostras sinterizadas foram caracterizadas por microscopia eletrénica de
varredura (MEV), espectroscopia de energia dispersiva (EDS) e andises de densidade e
dureza. Os resultados indicam a total dissolucdo dos elementos e a obtencdo de uma

microestrutura beta em altas temperaturas de sinterizacéo.
1. Introducéo

O titanio é um material que tem em sua estrutura uma combinacdo de propriedades
fisicas e resisténcia mecanica que o torna Unico dentre tantos metais [1]. Para certas
aplicacbes faz-se necess&io 0 uso de uma liga de baixo modulo de elasticidade, pois
apresentam uma flexibilidade maior, o que est4 associado a utilizagdo de determinados

estabilizadores dafase B como o niohio e tantalo [2].
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As ligas mais flexiveis sdo de conformacdo complexa devido ao efeito de retorno
elastico. Dessa forma, atualmente, estdo sendo desenvolvidas novas ligas com modulo de
elasticidade auto-gjustaveis, em que um alto médulo de elasticidade pode ser obtido somente
na parte deformada dos materiais, enquanto que o médulo da parte ndo-deformada permanece
baixo. Isto € possivel devido a uma transformacéo da fase induzida por deformacéo
localizada no interior da parte deformada do material 0 que possibilita uma reduzida
recuperacao el stica nesse local [3-4].

A metalurgia do pé (M/P) € uma técnica empregada para produzir pegas proximas ao
formato final. As pecas sdo produzidas por processos de compactacdo e sinterizacdo, a partir
do uso de pds, geramente obtidos por moagem mecanica [5]. Esta técnica vem se tornando
uma aternativa vidvel devido a seu baixo custo e fécil operacdo quando comparado a
métodos tradicionais na indistria de metais, aém de permitir a producdo de pecas com
porosidade controlada [6].

Nesse trabalho foi estudada uma nova liga de titénio desenvolvida pela Divisdo de
Materiais (AMR), de composi¢éo Ti-30Zr-20Nb, gque visa atenuar os efeitos de recuperacéo
elastica

2. Materiais e méodos

Nesse trabalho, aliga Ti-30Zr-20Nb foi produzida por duas rotas.
Rota 1- usando po6s hidrogenados; e

Rota 2- usando pos metdlicos.
2.1 Obtencéo dos pos hidrogenados

O processo de hidrogenacao-desidrogenacdo (HDH) € um método de producéo de pos
gue parte da fragilizagdo dos metais a partir da injegdo de hidrogénio em metais que possuem
a alta capacidade de absorcéo do gas. Assim, é muito utilizado em elementos como Titanio,
Nidbio e Zirconio, componentes da liga trabal hada na Rota 1.

Para a obtencéo de pds de titanio e zirconio foram utilizados finos de esponja e a
hidrogenacéo foi realizada a 700 °C. O p0 de nidbio foi obtido por esta mesma rota, porém

com temperaturas de hidrogenacdo de 800 °C a partir de cavacos de usinagem. Apos 0
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resfriamento ao forno, os materiais, ja frageis, foram posteriormente moidos por 2h em um

cadinho de titanio, em vécuo mecanico 10”7 Torr, & temperatura ambiente.
2.2 P6s metélicos

Para a rota 2 foram utilizados pés metalicos de Ti, Zr e Nb fornecidos pela Alfa

Aesar.
2.3 Processamento para obtencdo de amostras daliga Ti-30Zr-20Nb

As amostras das rotas 1 e 2 foram obtidas por meio do mesmo ciclo de processamento

descrito a seguir.
2.3.1- Mistura e compactacao

Os p6s de ambas as rotas foram misturados em um misturador rotativo na
estequiometria da liga por 2h. A seguir, as amostras foram prensadas uniaxialmente a frio
utilizando-se uma matriz de agco de 10 mm de diéametro, com camisa flutuante. As amostras
foram ent@o encapsuladas, sob vacuo, em moldes flexiveis de latex e introduzidas no vaso de
pressdo cilindrico de uma prensaisostatica afrio e aplicada uma presséo de 350 bar por 30s.

2.3.2 Sinterizacao

As amostras foram sinterizadas em temperaturas variando de 800°C a 1400°C. A
sinterizacdo pode ser definida como um processo fisico, termicamente ativado, que faz com
gue um conjunto de particulas de determinado material, inicialmente em contato mutuo,
adquira resisténcia mecanica. Durante a sinterizacdo, a porosidade da estrutura € fechada,
uniformizando, assim, sua densidade [5].

A Tabela 1l apresenta os parametros empregados na fabricagéo daliga Ti-30Zr-20Nb.
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Tabela 1. Paramétros utilizados paraaliga Ti-30Zr-20Nb

Processo Parametro Dados Observacgoes
Compactacéo Quantidade 10 pegas de cadarota corpos de prova
Peso 59 com lubrificante
Sinterizacao Taxade 20°C/min constante
aguecimento
Temperatura 800°C a1400°C Patamar de 1h
Atmosfera 10" Torr, Vécuo

2.4 Caracterizagdo das amostras sinterizadas

2.4.1 Caracterizacéo microestrutural

Para a preparagdo das amostras, utilizou-se a sequiencia de lixas de 220, 400, 600 e
1200, em seguida, foram polidas com uma solucéo de 10%écido oxdlico e alumina.

Posteriormente, as amostram foram submetidas ao atague quimico com a solugdo de
Kroll, parte fundamental pararevelagdo da microestrutura presentes.

A caracterizacdo microestrutural das amostras foi feita a partir de microscopia Optica,

microscopia el etronica de varredura (MEV) e espectroscopia de energia dispersiva (EDS).

2.5 Determinagéo de Microdureza

As amostras foram submetidas ap ensaio de dureza Vickers. Em cada amostra foram

realizadas sei's indentagdes, com 300gf cada durante 12 segundos.

2.6 Deter minacéo de Densidade

O ensaio de densidade foi realizado utilizando o método de Arquimedes.
Primeiramente, obteve-se 0 peso das amostras secas a partir de uma balanca analitica. Em
seguida mediu-se as massas Umidas e imersas. A partir da Equacéo 1, obteve-se os valores de
densidade.
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massa seca (Ms)
= _-— : _ % pH20
massa umida (Mu) — massa imersa (Mi)

(Ea. 1)

Onde p é a densidade medida em gramas por centimetros cubicos, e pH20 é a densidade da

agua medida de acordo com a temperatura ambiente

3. Resultados

3.1-Rotal

3.1.1- Desenvolvimento Microestrutural

As imagens apresentadas na Figura 1 ilustram o desenvolvimento microestrutura da
liga Ti-30Zr-20Nb a diferentes temperaturas de sinterizacdo a partir da dissolucdo dos
elementos de liga na matriz de titanio. A analise permite concluir que a microestrutura das
amostras dependem da dissolucéo das particulas de nidbio.

A 800°C, observa-se que ouve uma boa homogeneizagio das particulas dos diversos
elementos. Nesse temperatura ha pouca dissolucdo dos elementos e podem ser destacadas as
areas mais escuras compostas por particulas de titénio e areas mais claras que sdo particulas
de nidhio. A dissolugdo das particulas de Zirconio € muito rapida e de dificil identificacéo.

A 900°C, pode-se observar uma mudanca na morfologia das particulas de nidbio, de
angular para arredondada, indicando o inicio de sua dissolucdo. As particulas de Nb
continuam a se dissolver e ahomogeneizar-se com o titanio e percebe-se o inicio daformagdo
da estrutura Widmanstétten, bifasica (a+p)..

A 1000°C, todas as particulas de Zr foram dissolvidas. Basicamente ndo se observa
mais regifes com areas somente com titanio indicando que a dissolucéo das particulas de Nb
€ crescente e contribui fortemente na formacéo de areas de fase 3.

A 1100°C, observa-se a microestrutura da liga tornando-se mais homogénea, com
maior dissolucdo dos elementos da liga e demonstra ja uma tendéncia a estabilizaco de areas
de fase [3 que s&o as regides em cinzaclaro circundantes as regides contendo nucleos de Nb.

A 1200°C, continua a evolugdo microestrutural e homogeneizacéo de regides de fase
B, observando-se ainda a presenca de regides ricas em nidbio, que correspondem,

provavelmente, as particulas maiores.
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A 1300°C, Observase a dissolucdo dos ultimos nucleos contendo Nb que sdo
representadas pelas regides mais claras.

A 1400°C, a microestrutura esta completamente homogénea por toda a extensdo da
amostra apresentando microestrutura basicamente compostas por gréos de fase beta
demosntrando que todas particulas de Nb foram dissolvidas e a amostra se encontra em
equilibrio quimico.

Figura 1 M |crograf| a das amostras da Rota 1 sinteri iadas a dlférehtes temperaturas (M EV)
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3.1.2- Andlise por EDS

As andlises quimicas redizadas por espectrometria de energia dispersiva também
destacam o papel dos elementos Nb e Zr no desenvolvimento microestrutural das amostras da
liga Ti-30Zr-20Nb durante a sinterizacéo.

A andlise por EDS na amostra a 800°C (Figura 2) apresenta 4 variedades
microestruturais: 1- regides de titénio; 2- particulas de Nb em inicio de dissolugéo; 3- regides
de Zr em répida dissolucéo; e 4- regibes Widmanstétten, bifasica (a+f) devido a dissolucdo
de Nb préxima a particul as de titénio (Tabela 2).

Figura 2: Micrografiadaliga Ti-30Zr-20Nb (Rota 1) sinterizada a 800°C.

Tabela 2- Composicdo quimica determinada por EDS de regides da liga Ti-30Zr-20Nb
sinterizada a 800°C (% peso)

Area Ti Zr Nb
1 0,67 . 99,33
2 99.47 — 0,53
3 33,06 53,84 13,10
4 54.31 33.89 6,92
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A 1400°C (Figura 3), observou-se a completa dissolucéo das particulas de nidbio e a
hmogeneizacdo microestrutural da liga composta basicamente de gréos de fase  com a
composi¢ao aproximada de 47, 04% de Ti, 29,54 de Zr e 23, 42 de Nb.

Figura 3- Micrografiadaliga Ti-30Zr-20Nb (Rota 1) sinterizada a 1400°C

3.2- Rota 2

As imagens apresentadas na Figura 4 ilustram o comportamento microestrutural da
liga Ti-30Zr-20Nb — Rota 2 a diferentes temperaturas de sinterizacdo. A evolucdo
microestrutural foi basicamente a mesma da rota 1 baseada na dissolucédo das particulas de
niébio. Inicilamente ha a estabilizacdo de regibes Widmanstétten, bifasica (a+p) e com o
aumento da dissolugdo de Nb h& a estabilizagdo das regides de fase . Como distingdo
observou-se que 0 pé de Nb estava mais fino e ficaram retidos como aglomerados nos
intersticios das particulas de Ti.

As andlises por EDS demonstraram o mesmo comportamento de dissolucéo das
particulas de Nb e Zr na matriz de titénio com a estabilizacdo final de gréos de fase .
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Figura 4- Micrografia das amostras da Rota 2 sinterizadas a diferentes temperaturas (MEV).

3.3-Ensaio de Densidade

Os ensaios de densidade revelaram um aumento linear dos valores com o aumento da
temperatura de sinterizacgo devido a ativacdo dos processos de transporte de massa a altas
temperaturas (Figura 5). A rota 1 apresentou uma maior densificagdo devido a saida de
hidrogénio durante a sinterizagdo a vécuo que reforca a contragdo das amostras.



5 AT
Instituto de Aeronautica e Espago / @
Programa Institucional de Bolsas de I niciacdo Cientifica /‘/é CNPq
6 -
5 i ________._——-—--'—_'“:_,..—-f;
£ . . .
8 4 i
L]
3 3
3 Rota 2
w
E = ——Rotal
1
0 |
800 1000 1100 1200 1400
Temperatura (°C)

Figura 5- Curvade densificagdo daRota 1 e 2 em funcdo da temperatura

3.4—-EnsaiodeDurezadeVickers

Os vaores de dureza também foram crescentes com 0 aumento da temperatura de
sinterizacdo principalmente em virtude da densificagdo do materia e eliminagdo dos poros
(Figura6).

A rota 2 apresentou valores muito superiores aos esperados e este fato deve ser melhor
estudados. Vaores atos de dureza em ligas de titanio estdo frequentemente relacionados a

um teor de oxigénio elevado.
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Figura 6: Curvade durezadaRota 1 e 2 em fungdo da temperatura.
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4. Conclusoes

1A obtencédo daliga Ti-30Zr-20Nb por meio de M/P mostrou-se ser eficiente. Os parametros
utilizados no processamento foram adequados. As particulas dos diversos metais utilizados
apresentaram uma boa homogeneizagdo durante a etapa de mistura. As amostras obtidas apos
sinterizacdo apresentaram baixa porosidade, elevada densificagdo e microestrutura
homogénea, sem a necessi dade de procedimentos especiais.

2- Devido a completa dissolucdo dos elementos de liga na matriz de titdnio, uma boa
combinacéo de microestrutura, propriedades mecanicas e densificacdo pode ser acancado. O
estudo da evolucdo microestrutural indica que o processo de sinterizacéo da liga é controlado
pela dissolucdo das particulas de nidbio que atuam como agente nucleador da fase B . A
obtencdo de uma microestrutura total mente beta somente € obtida apds a compl eta dissolugéo
de todas as particulas de nidbio a 1400°C.

3- A rota 2 ndo se mostour viavel em virtude da menor densificac@o e dos altos valores de
dureza. Entretanto, essa rota deve ser melhor estudada para se identificar a origem de uma
possivel contaminagdo por oxigénio.

4- A rota 1 mostrou-se ser amais viavel e a que apresentou os melhores resultados indicando
gue a utilizagcdo de pOs hidrogenados pode proporcionar pecas com um desenvolvimento
microestrutural controlado e principamente com um a maior densificagdo que € uma

caracteristica muito importante em componentes obtidos por metalurgia do po.
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