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ESTUDO DOS MICROMECANISMOS DE DEFORMACAO E FRATURA DA
LIGA DE TITANIO Ti-6Al-4V UTILIZANDO-SE TECNICAS DE MICROSCOPIA
ELETRONICA E DIFRACAO DE RAIOS X.

Aparecido Edilson Morcelli

RESUMO

A realizacdo do presente trabalho permitiu o estudo dos micromecanismos
de deformacdao e fratura da liga de titanio Ti-6Al-4V, utilizada comercialmente para
a fabricac@o de biomateriais metalicos. As técnicas empregadas para a analise do
material em estudo foram: microscopia eletrobnica de varredura (MEV),
microscopia eletrbnica de transmissdo (MET) e a difracdo de raios X (DRX).
Estudar a influéncia e comportamento das diversas fases existentes em ligas de
tithnio € importante para se avaliar o comportamento de trincas nas ligas de titanio
com alta resisténcia mecanica, que possuem microestrutura fina, relacionando a
presenca das fases alfa (o), beta (B) e alfatbeta (a+p) com a resisténcia do
material. A avaliagdo in situ dos micromecanismos de deformacéo e fratura foi
realizada por MET e também foi feito o estudo das transformacdes de fase
durante o resfriamento em ligas de titanio, por MET, utilizando-se as técnicas de
campo claro, campo escuro e difracdo de elétrons (DEAS), em area selecionada.
Apés tratamento térmico foram observadas as diferencas entre a quantidade das
fases o e B, em relacdo a microestrutura original do material para diferentes
condicdes utilizadas no tratamento térmico aplicado a liga metalica. Observou-se
a presenca da microestrutura lamelar, formada durante o resfriamento no campo
B, promovendo a transformacdo de parte da estrutura alfa secundaria em beta,

gue se encontrava retida entre as lamelas de alfa.



STUDY OF DEFORMATION AND FRACTURE MICROMECHANISMS OF
TITANIUM ALLOY Ti-6Al-4V USING ELECTRON MICROSCOPY AND X-RAY
DIFRACTION TECHNIQUES

Aparecido Edilson Morcelli

ABSTRACT

This present work allowed the study of deformation and fracture
micromechanisms of titanium alloy Ti-6Al-4V, used commercially for the
manufacture of metallic biomaterials. The techniques employed for the analysis of
the material under study were: scanning electron microscopy (SEM), transmission
electron microscopy (TEM) and X-ray diffraction (XRD). The study of the influence
and behavior of the phases present in titanium alloys is important to evaluate the
behavior of cracks in titanium alloys with high mechanical strength, which have
fine alpha (o), beta () and alpha+beta (a+f) microstructure, linking the presence
of the phases with the strength of the material. The evaluation in situ of
deformation and fracture micromechanisms were performed by TEM and was also
a study of phase transformations during cooling in titanium alloys, using the
techniques of bright field, dark field and diffraction of electrons in the selected
area. After heat treatment differences were observed between the amount of in
relation to the original microstructure of the  and a phases material for different
conditions used in heat treatment applied to the alloy. The presence of lamellar
microstructure formed during cooling in the f field was observed, promoting the
conversion of part of the secondary alpha structure in § phase, which was trapped

between the lamellar of alpha.
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1. INTRODUCAO

A crescente utilizacdo dos biomateriais em sistemas bioldgicos tem
levado ao estudo e desenvolvimento de materiais que atendam de forma mais
eficiente este mercado.

Os biomateriais sdo substancias de origem natural ou sintética que
podem ser utilizadas por tempo indeterminado na substituicdo total ou parcial de
sistemas biolégicos. Os beneficios do uso dos biomateriais sdo inUmeros, como
na reparacéo de partes do corpo humano. Eles podem, por exemplo, auxiliar na
recuperagdo de um tecido lesionado e com isso melhorar a qualidade de vida do
ser humano (Oliveira & Nanci, 2004).

Os biomateriais possuem a caracteristica fundamental da
biocompatibilidade, ou seja, sédo inertes biologicamente, ndo causando nenhum
efeito nocivo ao organismo. Eles atendem ao requisito de funcionalidade para o
qual foram desenvolvidos, provocando, assim, 0 minimo de reacdes alérgicas ou
inflamatorias, quando em contato com tecidos vivos ou fluidos organicos (Niinomi,
1998).

O tithnio e suas ligas sdo amplamente utilizados nas areas
aeroespacial, quimica e de equipamentos esportivos e industriais. Desde 1960 as
ligas de titanio comecaram a ser utilizadas como material para implantes
cirargicos devido a sua biocompatibilidade e compatibilidade mecanica (Yue et al.,
2002).

A resisténcia a corrosdao do titanio e suas ligas € obtida devido a
formacdo de 6xidos estaveis em sua superficie, porém esta resisténcia pode ser
afetada se estiver em meio nos quais existam fluidos fisiolégicos a temperatura do
corpo humano. Por outro lado apenas a liga Ti-6Al-4V e quatro tipos de titanio
puro estdo disponiveis comercialmente e sdo habitualmente utilizadas no corpo
humano. O titanio puro é utilizado nos casos onde ha baixa exigéncia de carga
mecéanica no implante, enquanto a liga Ti-6Al-4V ¢é utilizada quando h4 a

solicitacdo de maiores cargas mecanicas no implante (Gurappa, 2002).
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O titdnio possui a caracteristica de polimorfismo, ou seja, existe em
mais de uma forma cristalografica, o que o diferencia de outros metais leves como
aluminio e magnésio, permitindo o desenvolvimento de novas ligas. Sua
decomposicdo em solucbes sdlidas metaestaveis € possivel e também as
transformacgfes alotropicas, fases intermediarias e intermetélicas permitem a
obtencao de diferentes microestruturas e propriedades (ASM,1980).

O Brasil importa diversas ligas metélicas utilizadas como biomateriais e
seria de grande utilidade publica o desenvolvimento de tecnologia nacional
prépria para a fabricacdo e comercializacdo desses biomateriais que sé&o
desenvolvidos em escala laboratorial, porém necessitam serem estudados com o

intuito de melhorar sua performance para uma possivel aplicacdo comercial.
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1.1. Objetivos

O presente trabalho realiza uma avaliagdo microestrutural dos
micromecanismos de deformacao e fratura na liga de titdnio Ti-6Al-4V, uma liga
comercial, utilizada como biomaterial, tendo como objetivo estudar a influéncia e
comportamento das diversas fases presentes, através da utilizacdo da
microscopia eletrbnica de transmissdo. A literatura descreve a importancia de se
avaliar o comportamento de trincas em ligas de titdnio com alta resisténcia a
fadiga que possuem microestrutura fina relacionando a presenca das fases
alfa(a), beta(p) e alfa+beta(a+p) com a fadiga do material.

A avaliagao in situ dos micromecanismos de deformacéo e fratura, que
€ uma area muito pouco explorada na literatura, bem como o estudo das
transformagdes de fase, durante o resfriamento na liga de titdnio em estudo
também foram realizadas.

As técnicas de Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) associada a
Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS), MEV associada a Difracdo de
elétrons retroespalhados (EBSD), Difracdo de Raios X (DRX) e Microscopia
Eletrdnica de Transmissdo (MET) foram utilizadas na realizacdo das analises.
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2. FUNDAMENTOS TEORICOS

2.1. Propriedades do elemento titanio

7

O elemento titanio € um metal de transicdo. Na natureza suas
principais fontes sdo os minerais rutilo e ilmenita. O rutiio € composto
basicamente por didxido de titanio (TiO2) e a ilmenita por 6xido de ferro e titanio
(FeTiOg).

O titanio apresenta excelentes propriedades fisicas, dentre as quais se
destacam o elevado ponto de fusdo (1668 °C), o ponto de ebulicdo (3287 °C), a
baixa massa especifica (4,54 g cm™) e o médulo de elasticidade (acima de 127
GPa).

Destas propriedades, destacam-se a massa especifica e 0 médulo de
elasticidade. A maioria dos acos apresenta massa especifica em torno de 7,87 g
cm™, ou seja, quase o dobro da massa especifica do titanio; somando-se a isto,
tem-se o fato de que as propriedades mecanicas do titanio podem ser melhores
gue as das referidas ligas, visto que o mesmo apresenta tensdo especifica e
rigidez muito altas. Pelo fato do médulo de elasticidade do titAnio ser muito maior
gque de outros metais leves, como Mg e Al, 0 mesmo compete com estes para
aplicacOes estruturais espaciais e nanoaeroespaciais, uma vez que seu ponto de
fusdo € muito maior. O Mg, por exemplo, ndo pode ser usado acima de 121 °C,
enquanto que o Ti pode ser usado sob temperaturas de até 426 °C no ar.
Temperaturas maiores que esta provoca sua fragilizagcdo pelo oxigénio do ar
(Braga, 2007).

Inimeros trabalhos, no ambito internacional, tém sido realizados para
melhorar o desempenho das ligas de titanio utilizadas como biomateriais (Niinomi
& Kobayashi, 1996; Oehring et al.,1998; Chang & Lee, 2002; Xue et al., 2002;
Majorell et al., 2002; Reissig et al., 2004). A avaliagdo microestrutural tem sido
uma importante ferramenta para avaliar o desempenho desses novos materiais,

que tém por finalidade melhorar a resisténcia a corroséo e fratura que apesar de
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serem excelentes para as ligas de titdnio, em meio biolégico podem sofrer
alteracoes.

Dentre as propriedades quimicas, destaca-se a alta reatividade deste
metal, o que constitui uma desvantagem no seu processamento. O titanio
combina-se muito facilmente com outros elementos, principalmente gases como
nitrogénio e oxigénio, os quais se dissolvem rapidamente no metal liquido ou
sélido acima de aproximadamente 400 °C, provocando a perda de ductilidade
deste. Como conseqiéncia desta alta reatividade frente a gases, € comumente
encontrado na crosta terrestre sob a forma de diéxido de titanio (TiO;), chamado
rutilo, na concentragcdo de 0,6% sendo, com isso, 0 quarto elemento mais
abundante dentre os metais estruturais, ficando atras apenas de Al, Fe e Mg. Em
relagdo aos metais, o titdnio apresenta limitada solubilidade com estes, mas tem
uma forte tendéncia a se combinar formando compostos intermetalicos frageis
(Braga, 2007).

O titanio apresenta alotropia. A temperatura ambiente, tem uma
estrutura cristalina hexagonal compacta, chamada de fase alfa, a qual é estavel
até 882 °C; acima desta temperatura a estrutura muda para cubica de corpo
centrado, um al6tropo chamado de fase beta. O titanio alfa é o titanio cuja tenséo
de escoamento é aumentada pela adicdo de pequenas quantidades de elementos
estabilizadores desta fase, como Al, Sn, Ni e Cu. As ligas nas quais este elemento
apresenta estrutura alfa ndo tém sua dureza aumentada com o resfriamento, mas
tém maior tensdo que o Ti puro comercial. Ligas o + B [Jsdo ligas de Ti com
estrutura parcialmente o e parcialmente 3 Elementos como Mo, V e Ta, quando
adicionados ao Ti puro a temperatura ambiente, tendem a promover a presenca
da fase p. Uma liga importante do ponto de vista industrial é a Ti-6Al-4V, a qual
contém, percentualmente em massa, 6% de Al e 4% de V e apresenta as duas
fases estruturais. Elementos como o Mo e V sao estabilizadores das ligas B, as
quais sdo produzidas pela adicdo de grandes quantidades destes. As ligas B
[Jtém boa ductilidade e maleatlidade quando ndo sofrem tratamento térmico
(Braga, 2007).

Outra propriedade quimica muito importante é a elevada resisténcia a
corrosdo. O Ti e suas ligas tém excelente resisténcia a corrosdo em agua do mar

e em solugbes aquosas de cloretos. A maior parte das ligas € resistente a uma
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grande variedade de meios oxidantes como HNO3; e agentes redutores como HCI
e H,SO4, quando estes se encontram diluidos. O titanio €, ainda, resistente a
maior parte dos acidos organicos.

O titanio ndo é téxico, mas apesar de fisiologicamente inerte, o p6 é
carcinogénico. Outra conseqliéncia importante da sua atoxidade é a grande
utilizacdo deste metal e suas ligas como biomaterial devido a excelente
resisténcia a corrosao, alta resisténcia especifica e biocompatibilidade.

O titanio é um elemento muito reativo a altas temperaturas queimando
na presenca de oxigénio e por isso requer uma atmosfera inerte para seu
processamento. O oxigénio se difunde no titanio rapidamente fragilizando o metal.
O titdnio puro possui bons niveis de soldabilidade e conformabilidade, sendo um
elemento alotropico que existe em mais de uma forma cristalografica. A fase alfa
€ caracterizada pela estrutura hexagonal compacta (hc) a temperatura ambiente,
podendo esta temperatura ser alterada através da adicdo de elementos de liga,
dentre os quais se destacam Al, Sn, Ga, C, O e N. A fase beta € obtida a 883°C, e
possui uma estrutura cubica de corpo centrado (ccc), e elementos estabilizadores
da fase beta, como V, Mo, Ni, Cu, Fe, Cr e Ta diminuem esta temperatura (ASM,
1980). A manipulacédo das fases presentes através de adigbes de elementos de
liga e de tratamentos termomecéanicos constitui a base para o desenvolvimento de

diversas ligas com diferentes propriedades (Weiss & Semiatin, 1998).

2.2. Ligas de titanio

O titanio e suas ligas sdo amplamente utilizados como biomateriais e,
além dos estudos de biocompatibilidade, o estudo de sua microestrutura é
importante, pois permite conhecer o comportamento do mesmo em relacdo as
suas propriedades mecanicas e, desta forma, fornecer informagdes importantes
sobre o biomaterial a ser utilizado.

As ligas de titanio da classa + (3 80 as mais comuns dentro dos
varios tipos de ligas de titanio. A Ti-6Al-4V € a mais conhecida por possuir
estruturas cristalinas hexagonal compacta (fase alfa) e cubica de corpo centrado
(beta) presentes a temperatura ambiente, combinando resisténcia mecanica e

resisténcia a corrosdo com conformabilidade e usinabilidade. Com excelentes
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combinacdes de resisténcia / peso e Otima resisténcia a corrosdo, as ligas de
tithnio tém sido um excelente atrativo para aplicagées nas industrias aeronautica e
automobilistica, e na fabricacdo de proteses ortopédicas (Jesuino et al., 2001).

Na Tabela 1 é possivel observar algumas caracteristicas do titanio e
suas ligas.

Segundo Markovsky (1995), as ligas de titanio em seu estado bruto de
fusdo exibem gréos beta (B) relativamente grandes, regides com finas estruturas
lamelares dentro dos grédos, e consequentemente, modestas propriedades
mecéanicas. Este mesmo autor afirma que, a aplicacdo de tratamentos térmicos
rapidos reverte a estrutura das ligas de titnio, causando uma mudanga no arranjo
das fases dentro dos graos beta, portanto, um aumento na resisténcia mecanica.
A quebra da estrutura bruta de fusdo através de tratamentos térmicos rapidos e
subsequente aumento de resisténcia mecanica, resulta da formacédo de
martensita, proveniente de resfriamentos rapidos a partir do camgfbe a + B.
Manero et al.(2000), afirmam que a transformacdo da martensita esta diretamente
ligada a diversas reagbes que dependem da estrutura martensitica e da
composic¢do quimica da liga.

E de grande importancia avaliar a ocorréncia e a influéncia da
martensita e de outras morfologias da fase a, formadas dentro do campoa + 3 e 3
sob diferentes ciclos de aguecimento, permanéncia a temperatura e resfriamentos
rapidos, nas propriedades mecanicas e na resisténcia a corrosdo. Os ensaios de
tracdo monotdnica, dureza e impacto Charpy bem como, a imersdo do material
com diferentes condigcbes de tratamentos, em meios corrosivos artificiais,
fornecem dados que direcionam a condi¢do 6tima dos tratamentos térmicos.

As avaliagbes das transformacdes ocorridas na microestrutura da liga,
provenientes dos tratamentos térmicos, o comportamento da fratura e a
resisténcia a corrosdo, tém sido realizadas com o auxilio de técnicas de
microscopia optica sob luz polarizada e do processamento digital de imagens.
Com os objetivos principais de identificar as fases presentes, suas morfologias e
distribuicbes, o processamento digital de imagens serve como ferramenta de

controle aos tratamentos térmicos
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TABELA 1. Classificagdo ASTM do Titanio e Ligas de Titanio (Melo, 2003)

Resisténciaa Tensio de Limite de Impurezas Max. (% em Pesa) Composigio Nominal. (% em Pesa)
Designagio Tragdo (MPa) Escoam. {0,2%) (MPa) M C H Fe 0 Al 5n Zr Mo Outros
MNio Ligado
ASTM Grau 1 240 170 0,03 0,10 0,015 0,20 0,18
ASTM Grau 2 340 280 0.03 0,10 0,015 0,30 0.25
ASTM Grau 3 450 380 0.05 0,10 0,015 0,30 0.35
ASTM Grau 4 550 480 0.05 0,10 0,015 0.50 0.40
ASTM Grau 7 340 280 0,03 0,10 0,015 0,30 0,25 0.2 Pd
Ligas @ & quase @
Ti-0.3Mo-0,8Mi 480 380 0.03 0,10 0,015 0,30 0.25 0.3 0.8 Ni
Ti-5Al1-2,55n Taon 780 0.05 0,08 0.02 0,50 0.20 5.0 2.5
Ti-5A1-2,55n ELI G20 820 0.07 0,08 0,012 0.25 0.12 5.0 25
Ti-8A-1Mo-1V |00 230 0.05 0,08 0,015 0,30 012 B.O 1.0 1w
Ti-8A1-25n-4Zr-2Ma B00 230 0.05 0,05 0,012 0.25 015 5.0 2.0 4.0 2.0
Ti-8Al-2Mb-1Ta-0,BMo Taon ga0 0.02 0,03 0,012 0,12 0.10 6.0 1.0 2 Mb,1Ta
Ti-2.25A1115n-5Z2r- 1Mo 1000 200 0.04 0,04 0,008 0.12 A7 2,25 11.0 5.0 1.0 0.2 Si
Ti-8A-85n-2Zr-2Ma |00 230 0.03 0,05 0,012 0.15 013 5.0 5.0 2.0 2.0 0.25 Si
Ligas e + @
Ti-Gal-2Y o0 230 0,08 0,10 0,012 0,30 0,20 8,0 40
Ti-8A1-4% ELI B30 80 0.05 0,08 0,012 0.25 0.13 5.0 4y
Ti-8AI1-8W -25n 1030 7o 0.04 0,05 0,015 1.0 0.20 5.0 2.0 075 Cu, BV
Ti-8Mn Ba0 780 0.05 0,08 0,015 0.50 0.20 8 Mn
TiTi-7Al-4Mo 1030 ovo 0.05 0,10 0,013 0,20 0.20 7.0 4.0
Ti-8A1-25n-4Zr-EMao 1170 1100 0.04 0,04 0,012 0.15 015 5.0 20 4.0 8.0
Ti-8A1-25n-2Zr-4Mo-4Cr 1125 1055 0.04 0,05 0,012 0,30 013 5.0 2.0 2.0 4.0 4 Cr
Ti-8A-25n-2Zr-4Mao-2Cr 1030 avo 0.0:3 0,05 0,012 0.25 0.14 5.7 2.0 2,0 2.0 2 Cr, 0,25 5i
Ti-24&I1-2,5v 520 520 0,015 0,08 0,015 0,30 0,12 3,0 2E5W
Ligas B
Ti-10V-2Fe-3A1 1170 1100 0.05 0,05 0,015 2.5 018 3.0 10V
Ti-13V-11Cr-3Al 1170 1100 0.05 0,05 0,025 0,25 o7 3.0 11 Cr, 13V
Ti-8Mo-8V-2Fe-341 1170 1100 0.05 0,05 0,015 2.5 A7 3.0 8.0 Bv
Ti-3AI-8V-BCr-4ModZr |00 230 0.03 0,05 0.020 0.25 012 3.0 4.0 4.0 g8 Cr, 8YW
Ti-11,5Mo-62r-4,55n G20 820 0.05 0,10 0,020 0,35 0.18 4.8 5.0 1.5

OBS: ELI {Exira Low Interstifials) Ligas com baixos teores de elementos intersticiais.
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O titAnio forma compostos intermetélicos com o aluminio. Extensas
pesquisas sao feitas com ligas de TiAl de duas fases, consistindo de TiAl e
pequena quantidade de TizAl. O constituinte da fase maior, € chamado de fase
gamma (CFC )(Yamagushi et al.,1996).

2.3. Biomateriais

A éarea de biomateriais ganhou reconhecimento ap0s o primeiro
encontro em biomateriais realizado em Clemson University, Carolina do Sul em
1969 e continua a receber atencéo substancial desde entdo (Geetha et.al.,2009).

Os biomateriais sdo substancias de origem natural ou sintética que
podem ser utilizadas por tempo indeterminado na substituicdo total ou parcial de
sistemas bioldgicos. Os beneficios do uso dos biomateriais sédo inUmeros, como
na reparacéo de partes do corpo humano. Eles podem, por exemplo, auxiliar na
recuperacado de um tecido lesionado e com isso melhorar a qualidade de vida do
ser humano (Oliveira & Nanci, 2004).

2.3.1. Aplicagdes dos biomateriais

Os biomateriais séo utilizados em diferentes partes do corpo humano:
como valvulas artificiais do coragdo, stents (endoproteses extensiveis), em vasos
sanglineos, como implante (em substituicio de ombros, joelhos, quadris,
cotovelos) e em estruturas orodental (Geetha et.al.,2009).

As articulagbes humanas sofrem com as doengas degenerativas, tais
como artrite, levando a dor ou a perda de funcédo. As doencas degenerativas
levam a degradacdo das propriedades mecénicas dos ossos, em funcdo da
excessiva carga ou auséncia de processos bioldégicos normais de auto-cura.
Estima-se que 90% da populagdo mundial com mais de 40 anos sofre com esses
tipos de doencas degenerativas (Geetha et.al.,2009).

A populagéo idosa mundial tem aumentado enormemente nos ultimos
anos e estima-se que a mesma aumente em sete vezes nos ultimos 8 anos (de
4,9 milhdes em 2002 para 39,7 milhdes até 2010). Os problemas de ordem
musculo-esquelético sdo os mais presentes na salude humana com gastos

estimados em cerca de 254 bilh6es de ddlares para a sociedade mundial até os
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dias de hoje. Os biomateriais artificiais tém sido uma excelente solucdo na area
de implantes cirdrgicos ja que auxiliam na restauracdo da funcdo de estruturas
comprometidas. Outra questdo é a do reimplante devido ao aumento da
longevidade na populagdo humana (no caso de implantes ortopédicos o tempo de
vida util do implante é de cerca de 15 anos) (Geetha et.al.,2009).

Diante deste quadro um grande aumento significativo na fabricagéo de
implantes € esperado nos proximos anos. A procura de implantes tem sido

crescente e leva a necessidade do estudo e desenvolvimento dos biomateriais.

2.3.2. Caracteristicas esperadas dos biomateriais

Os biomateriais possuem a caracteristica fundamental da
biocompatibilidade, ou seja, séo inertes biologicamente, ndo causando nenhum
efeito nocivo ao organismo. Eles atendem ao requisito de funcionalidade para o
qgual foram desenvolvidos, provocando, assim, 0 minimo de reacdes alérgicas ou
inflamatorias, quando em contato com tecidos vivos ou fluidos organicos (Niinomi,
1998).

Especificamente os materiais utilizados para implantes ortopédicos
devem possuir excelente biocompatibilidade, alta resisténcia a corrosdo no
organismo, combinagdo de alta resisténcia e baixo médulo de elasticidade, alta
resisténcia a fadiga e ao desgaste, alta ductilidade e ndo apresentar citotoxidade.
Atualmente, os materiais utilizados para essas aplicagbes sdo 0 ac¢o inoxidavel
316L, ligas cobalto-cromo e ligas a base de titanio. Infelizmente, estes materiais
tém apresentado falhas apds uma utilizacéo prolongada devido a diversos razdes,
tais como: elevada resisténcia do médulo de elasticidade, comparada com a
resisténcia do 0sso, baixo desgaste, baixa resisténcia a corrosdo e falta de
biocompatibilidade (Geetha et.al.,2009).

Materiais cirlrgicos compostos por materiais como ouro, prata e aco-
carbono ao vanadio ja foram utilizados na confec¢cdo de pecas destinadas a
implantes, porém as ligas de cobalto-cromo, titdnio e os a¢os inoxidaveis sdo os
materiais que apresentaram os melhores resultados e, por isso, continuam a ser
muito utilizados com essa funcéo (INOX, 2003).

O estudo da microestrutura de materiais a serem utilizados como

biomateriais é importante, pois permite conhecer seu comportamento em relagéo
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as suas propriedades mecéanicas, como provaveis fraturas, permitindo facilitar
estudos da aplicagdo desses materiais in vivo, jA que 0s parametros mais
importantes na determinacdo de biomateriais adequados para a fabricagédo de
implantes sdo a biocompatibilidade, modulo de elasticidade e resisténcia a
corrosdo. A sua substituicdo e recuperacdo de partes do corpo por materiais,
englobam aspectos como a reacdo do tecido ao implante, corrosdo do implante,
capacidade funcional e de projeto e implica¢des cirdrgicas (Wang, 1996).

Embora véarios materiais sejam atualmente utilizados como
biomateriais, as ligas de titanio sdo a primeira escolha para a maioria das

aplicacoes.

2.3.2.1. Requisitos necesséarios a um biomaterial

A concepcao e selecdo do biomaterial a ser utilizado depende de sua
aplicacdo meédica. O desenvolvimento de novos biomateriais € um esforgo
interdisciplinar e, muitas vezes, exige um esforco e colaborag&o entre cientistas,
engenheiros, biomédicos, patologistas e clinicos. Para que o biomaterial tenha um
periodo mais longo como implante sem rejeicdo, deve também apresentar boas
propriedades mecéanicas.

Algumas das propriedades mecanicas que sdo de importancia
primordial s&o: dureza, resisténcia a tracdo, moddulo de elasticidade e
alongamento. A resposta do material as repetidas cargas ciclicas é determinado
pela resisténcia a fadiga do material. Esta propriedade determina o sucesso a
longo prazo do implante submetido a cargas ciclicas.

Se um implante apresentar fratura decorrente da consolidagdo ou de
ajustes nas propriedades mecanicas entre 0 0sso e o implante, pode-se dizer que
ha incompatibilidade biomecanica. E esperado do material colocado para
substituir o0 osso que tenha um médulo de elasticidade equivalente ao do osso. O
moédulo de elasticidade do o0sso varia na magnitude de 4 a 30 GPa, dependendo
do tipo de osso e da direcdo de medicdo. Os implantes atuais possuem maior
rigidez quando comparado ao 0sso. Isto provoca um estresse que € transferido
aos 0ssos adjacentes, resultando na reabsorcdo 0ssea ao redor do implante e,
consequentemente, no afrouxamento da implantacdo. Esta incompatibilidade

biomecéanica leva a morte as células 6sseas e é denominado efeito “stress
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shielding”. Para evitar o afrouxamento dos implantes e maior durabilidade, o
material utilizado deve possuir uma excelente combinacéo de alta resisténcia e
baixo modulo de elasticidade (Katz, 1980).

Espera-se dos materiais utilizados como implante que sejam atoxicos e
ndo causem inflamacdes ou reagdes alérgicas no organismo humano. O sucesso
dos biomateriais depende essencialmente da reacdo do corpo humano com o
implante, ou seja, a biocompatibilidade (Geetha et.al.,2009).

A baixa resisténcia a corrosdo e desgaste dos implantes ao fluido do
corpo resulta na liberacdo de ions metélicos ndo compativeis provenientes do
implante. Os ions liberados podem causar alergia e reagdes toxicas. O periodo de
vida do material € determinado principalmente pela sua resisténcia a corrosao e
resisténcia ao desgaste. A baixa resisténcia e desgaste também resultam no
afrouxamento do implante, causando diversas rea¢des nos tecidos proximos ao
implante. Assim, o desenvolvimento de implantes com alta resisténcia a corrosao
e ao desgaste é de primordial importancia para a longevidade do material no
organismo (Geetha et.al.,2009).

A Osteointegracdo em implantes é desejada, pois a incapacidade de
um implante para a integracdo com a superficie 0ssea adjacente e de outros
tecidos resulta no afrouxamento do implante. Um tecido fibroso é formado entre o
0sso e o implante, se o implante ndo esta bem integrado com o 0sso. Assim, um
material com superficie adequada é extremamente essencial para o implante se
integrar bem com o o0sso adjacente. A composicdo quimica da superficie, a
rugosidade superficial e a topografia da superficie ttm um papel importante no
desenvolvimento de boas osteointegragoes.

2.3.3. Utilizag&o dos biomateriais e seus efeitos

Atualmente entre os materiais utilizados para implantes cirlrgicos
incluem-se o aco inoxidavel 316L (316L SS), ligas de cobalto-cromo (Co-Cr) e o
titnio e suas ligas.

Elementos como o Ni, Cr e Co sao liberados para o organismo, devido
a corrosdo provocada pelo meio biolégico, a partir do aco inoxidavel e das ligas
cobalto-cromo. Os efeitos toxicos dos metais, Ni, Co e Cr, liberados a partir de
préteses em implantes tém sido observados. Doencas de pele como a dermatite
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relacionadas a toxicidade do Ni foram relatadas e numerosos estudos em animais
demonstraram carcinogenicidade, devido a presenca de Co. Além disso, tanto o
316L SS e as ligas de Co-Cr possuem médulo de elasticidade muito mais alto que
0S 0Ss0s, provocando estresse 0sseo, transferéncia de reabsorcdo Ossea e
afrouxamento do implante, apos alguns anos de implantacéo.

Na FIGURA 1 é mostrado o médulo de elasticidade de diferentes ligas

utilizadas como biomaterial em comparagao com 0s 0SS0s.
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AISI 316L 210 |
CP Ta 200 |

Ti-6Al-4V 112
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FIGURA 1: Md6dulo de Elasticidade de alguns biomateriais.

O titdnio é reconhecido como um dos materiais mais biocompativeis
devido a sua habilidade de formar uma camada de 6xido de titanio estavel em sua
superficie. Esta camada formada permite uma excelente osteointegragdo com os
0ss0s e é capaz de formar uma camada rica em fosfato de calcio, como
apresentado na FIGURA 2, muito similar a hidroxiapatita (fosfato de calcio

cristalino), a qual também previne a corroséo.
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FIGURA 2: Formagé&o da camada de dioxido de titanio e hidroxiapatita sobre
biomaterial a base de titanio (Balazic et al, 2007).

A boa resisténcia a corrosao do titanio depende da formacao de éxido
de titanio, como exemplificado acima, com espessura e profundidade de 10 nm.
Apos o implante a base de titanio ser implantado o material imediatamente reage
com os fluidos corporais, que consiste em moléculas de 4gua, ions dissolvidos e
proteinas, como mostra a FIGURA 3.

FIGURA 3: Interagdo entre o titanio e os fluidos corporais (Balazic et al, 2007).

Morais et al. (2007) realizaram mini-implantes ortodénticos de Ti-6Al-4V

em coelhos para observarem a liberagdo de ions metalicos devido a corrosdo in



28

vivo da liga em fluidos corporais. O objetivo do estudo foi determinar as
concentracdes de titdnio, aluminio e vanadio nos 6rgéos de coelhos (rins, figado e
pulmdes), apds a insercdo de mini-implantes ortodénticos fabricados a partir da
liga Ti-6Al-4V. Dezoito coelhos da raga Nova Zelandia tiveram quatro mini-
implantes inseridos em sua tibia esquerda e cinco coelhos foram usados como
controle. Apés 1, 4 e 12 semanas os coelhos foram submetidos a eutanasia, os
tecidos selecionados foram removidos e preparados para analise por
espectroscopia de absor¢cdo atdmica com forno de grafite. Quantidades variadas
Ti, Al e V foram detectadas nos grupos testados, comprovando que existe
liberagdo de ions metalicos por mini-implantes ortodénticos de Ti-6Al-4V. Apesar
da tendéncia de liberacdo de ions pela liga de titanio, as quantidades de metais
detectadas foram extremamente baixas. Os autores concluiram que 0s mini-
implantes ortoddnticos de Ti-6Al-4V podem ser usados com seguranga COmMoO

dispositivos auxiliares de ancoragem ortodontica.

2.3.4. Aplicagbes biomédicas do titanio e suas ligas

A resisténcia a corrosdo do titdnio e suas ligas é obtida em fungéo da
formacdo de 6xidos estaveis em sua superficie, porém esta resisténcia pode ser
afetada se estiver em meio nos quais existam fluidos fisiolégicos a temperatura do
corpo humano. Por outro lado, apenas a liga Ti-6Al-4V e quatro tipos de titanio
puro estdo disponiveis comercialmente e sdo habitualmente utilizadas no corpo
humano. O titanio puro é utilizado nos casos onde ha baixa exigéncia de carga
mecéanica no implante, enquanto a liga Ti-6Al-4V ¢é utlizada quando ha a
solicitacdo de maiores cargas mecanicas no implante (Gurappa, 2002).

Atualmente, a liga de Ti-6Al-4V apresenta a melhor combinagdo de
propriedades para materiais de implante estrutural, como é evidenciado pelo seu
potencial maximo a degradacdo, minima taxa de corrosdo, alta resisténcia a
microfissuras e ranhuras (Gurappa, 2002).

Nan et al. (1996) estudaram ligas de titanio Ti-6Al-4V recobertas com
uma camada de nitreto de titanio (TiN), testadas em solucdo de Ringer. A solucao
de Ringer é utilizada para simular os fluidos fisiolégicos humanos. Em sua



29

composicao tipica temos: 8,5 g/L de NaCl, 0,25 g/L de KClI, 0,22 g/L de CaCl,,
0,15 g/L de NaHCO3; , em meio aquoso (Duisabeau et al. ,2004).

Nas amostras recobertas e ndo recobertas foram realizados estudos
comparativos por Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV), associando-se a
Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS) e Microscopia Eletronica de
Transmissao (MET) para se avaliar os diferentes mecanismos de fadiga das
amostras. Por Difragcdo de Raios X (DRX) observaram a migracdo do elemento
aluminio da matriz para a camada de TiN. Concluiram que o recobrimento da liga
com filme de TiN melhorou as propriedades de fadiga sob baixa tensé&o.

Os mecanismos de deformacdo da liga de titanio Ti-6Al-4V com
microestrutura martensitica submetida a uma fadiga de baixo ciclo foram
estudadas por Manero et al. (2000), os quais utilizando-se das técnicas de
microdifracédo eletronica e raios X mostraram que quando uma liga de titanio Ti-
6AI-4V com uma estrutura martensitica o € deformada ciclicamente, diversos

modos de deformacgéo plastica podem ser observados. Um grande namero de

maclas de deformacgédo foi formado com um plano de habito K1 = {1011} e
ocorrendo também a formacéo de discordancias do tipo (a) e (c+a) no interior das
maclas.

Os mecanismos de deformagcdo em amostras policristalinas de
diferentes ligas de titanio (T40, T60 e Ti-6Al-4V) foram estudados por Zaefferer
(2003) via MET. O objetivo neste estudo foi o de se entender em detalhes quais
0s sistemas de escorregamento que sao ativados nestas ligas e como as texturas
de deformacéo estéo relacionadas a elas. Foram colhidas informagbes sobre os
valores criticos da tensdo de cisalhamento (t'c relativo ao sistema <a> do plano
prismatico) de diferentes sistemas de deformagdo . Em amostras da liga de
titanio Ti-6Al-4V observou-se que a 1. para os planos basal e piramidal <a> nao
€, significantemente, maior que para o plano prismatico <a>. O alto teor de
oxigénio presente nesta liga pode ser responsavel pela reducdo do plano t'c
basal comparado ao titanio puro.

Duisabeau et al. (2004) utilizaram as técnicas de MEV e DRX no
estudo de dois diferentes biomateriais, liga de titanio Ti-6Al-4V e o ago inoxidavel
316L SS. Observaram o comportamento do desgaste destes materiais quando

submetidos a um meio fisiolégico artificial. Testes realizados no ambiente
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proposto foram tomados como referéncia para os estudos dos danos pelo
desgaste por corrosdo. No inicio dos experimentos em ambas as atmosferas, o
regime de desgaste correspondeu as condi¢bes utilizadas. A introducdo da
solucdo de Ringer reduziu a interacdo entre as duas superficies em funcéo da
dissipacdo da energia e a transformacgédo da fase martensitica induzida por atrito

na amostra de ago inoxidavel.
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3. METALURGIA FISICA DA LIGA Ti-6Al-4V

A metalurgia fisica trata das questfes relacionadas ao comportamento
das propriedades fisicas nos metais e a forma como estes sdo afetados em sua
composicdo, quando submetidos a fatores como trabalho mecanico e tratamento

térmico.

3.1. Aspectos basicos da metalurgia do titanio

As diferentes microestruturas que apresentam as ligas de titanio € um
resultado do fendbmeno de alotropia. O titanio sofre uma transformacéo alotrépica
a 882°C. Abaixo desta temperatura o titAnio exibe uma estrutura cristalina
hexagonal compacta (hc), conhecida como fase a, enquanto que em temperatura
mais elevada, tem uma estrutura cubica de corpo centrado (ccc), a fagge Esta
tltima permanece estavel até o ponto de fusdo a 1670°C. Como o titanio é um
metal de transicdo, com uma camada incompleta, pode formar solugcbes sélidas
com varios elementos e ter o equilibrio das fasesa e B modificados a diferentes
temperaturas (Balazic et al., 2007).

Os elementos presentes em ligas de titanio dividem-se em trés classes:
estabilizadores-a, estabilizadores- e neutros. Enquanto os elementos definidos
como estabilizadores-a conduzem a um aumento da temperatura de
transformagdo alotropica, outros elementos, descritos como estabilizadores-3
provocam uma diminuicdo em tal temperatura. Quando uma transformacao
eutectoide ocorre, este estabilizador- € denominado estabilizador- eutectdide,
caso contrario, ele é chamado de estabilizador-3 isomorfo. Se ndo for observada
uma mudanca significativa na temperatura de transformacdo alotrépica, o
elemento ligante é classificado como elemento neutro (Litjering & Williams, 2003;
Peters et al., 2003). A Figura 4 mostra um esquema representativo dos tipos de
diagrama de fases entre titanio e seus elementos de ligas.

Como resultado obteve-se uma enorme gama de composigdo possivel

para as ligas de titanio. Entre os elementos estabilizadores-a temos os metais dos
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grupos IllA e IVA (Al e Ga) e os elementos intersticiais C, N e O. Como elementos
estabilizadores- tém-se os elementos de transi¢cao (V, Ta, Nb, Mo, Mg, Cu, Cr e

Fe) e os metais nobres.

Estabilizadore Estabilizadorp Estabilizadorf neulro
T ; (d}
m
v B
: B
L
t a a a
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L 4

Cuantidade-do-elemento-titinio

FIGURA 4: Representacdo esquematica dos diagramas de fase entre o titénio e
seus elementos de liga: (a) estabilizador a, (b) estabilizador f tipo isomorfo, (c)

estabilizador f tipo eutetdide e (d) neutro (Balazic et al., 2007).

A adicdo de elementos estabilizadores a e B ao titanio d&a origem a um
campo no diagrama fase em que ambas as fases a e B podem coexistir. Ligas de
titanio exibem uma variedade de propriedades, que estdo ligadas a sua
composicdo quimica e ao processamento metalirgico. De acordo com a natureza
da sua microestrutura, ligas de titanio podem ser divididas como ligas a, 3 e ligas
a+fB. As ligas do tipo beta podem ser classificadas como liga f e liga B
metaestavel (Balazic et al, 2007).

As ligas de titanio alfa sdo especialmente formadas por titanio puro e
ligas com elementos estabilizadores-a, que apresentam apenas fase a a
temperatura ambiente. Essas ligas apresentam alta resisténcia a fluéncia e séo,
portanto, adequadas para se trabalhar em altas temperaturas, uma vez que as
fases metaestaveis ndo se mantém apos o resfriamento a partir de altas
temperaturas, ndo sendo possiveis grandes modificagdes na microestrutura e nas
propriedades mecéanicas, quando tratamentos térmicos a altas temperaturas séo
realizados. Como a fase a ndo esta sujeita a transi¢cao ductil-fragil, estas ligas séo

adequadas para tratamentos a temperaturas muito baixas. Em relacdo as
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propriedades mecéanicas e metallrgicas, as ligas a apresentam um razcéavel nivel
de resisténcia mecénica, alto modulo de elasticidade, boa tenacidade a fratura e
baixa forjabilidade, o que é devido a estrutura cristalina do tipo hexagonal
compacta.

As ligas de titanio Beta sao obtidas quando uma grande quantidade de
elemento estabilizador- é adicionada ao titanio, o qual diminui a temperatura de
transformacdo alotropica (transicdo a/f ) do titdnio. Se a quantidade de
estabilizador-B € elevada o suficiente para reduzir a temperatura de inicio da
transformagcdo martensitica (MS), para uma temperatura inferior & temperatura
ambiente, a nucleacao e o crescimento da fase a serd muito restrita e, portanto, a
fase B metaestavel sera mantida a temperatura ambiente sob resfriamento rapido
como demonstrado na Figura 5. Este tipo de liga de titanio pode ser endurecido
utilizando tratamento térmico. Ligas de titanio B sdo muito frageis em
temperaturas criogénicas e nao sdo adequadas para aplicagcdo em altas
temperaturas, por possuirem baixa resisténcia a fluéncia (Balazic et al., 2007).

Liga ciHp B

Liga B metaestavel
Liga p

assssmEs =8

=4

Luantidade de p-estabilizador

FIGURA 5: Diagrama parcial das fases do titanio e elementos p-estabilizadores
(Balazic et al., 2007)
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As ligas a+f incluem ligas com quantidade suficiente de estabilizadores
a e 3 para expandir o campo a+f3 a temperatura ambiente (Peters et al., 2003). A
combinacdo das fasesa e B permitem obter um balanco 6timo de propriedades.
As caracteristicas de ambas as fasesa e 3 pode m ser adaptadas pela aplicacdo
correta de tratamentos térmicos e termo-mecéanicos. Uma significativa variedade
de microestruturas pode ser obtida quando comparadas as ligas do tipax. A liga
de Ti-6Al-4V é um exemplo de liga dot+fipdevidca sua grande
disponibilidade, boa usinagem e elevado comportamento mecanico a baixas
temperaturas, essa liga € a composi¢cdo mais comum entre as ligas de titanio e é
utilizada amplamente como um biomaterial, principalmente em implantes

ortopédicos.

3.2. A liga de titanio Ti-6Al-4V

Dentre as ligas de titanio, a liga Ti-6Al-4V é a mais utilizada
comercialmente, possuindo densidade 4,43 g/cm® com excelente resisténcia a
propagacdo de trincas, podendo ser submetida a diferentes processos de
deformacé&o para fabricacdo de pecas. As propriedades mecéanicas da liga Ti-6Al-
4V dependem da direcdo que se estd analisando, uma vez que tanto a fase
como a fase B &o cristalinas e ambas possuem tendéncia em recristalizar com
microestrutura texturada.

A crescente utilizagdo dos biomateriais em sistemas biol6gicos tem
levado ao estudo e desenvolvimento de materiais que atendam de forma mais
eficiente este mercado.

A FIGURA 6 mostra o diagrama pseudobinario de fases para a liga Ti-
6Al-4V, onde podemos observar as regides da formagéo da fase beta (), da fase

alfa (o), da bifésica (a+), da trifasica (a+p+y) e da bifasica (B+y).

As ligas de titanio sao materiais extremamente utilizados para
aplicacbes ortopédicas, devido ao seu baixo médulo de elasticidade comparado
com ligas de Co-Cr-Mo, superior biocompatibilidade e resisténcia a corroséo
(Long & Rach, 1998). Recentemente foram obtidas ligas biomédicas, com melhor
biocompatibilidade e um mddulo reduzido em ligas de titdnio baseadas em
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microestruturas metaestaveisB ou martenstica a+f. A resisténcia das ligas de
titdnio B mostram uma melhoria quando comparada as ligas a+p.
1200 -

1000 -
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400 -

Ti- Al-4V
T 1

o 2 49 6 8 10

200 , : .
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FIGURA 6: Diagrama de fases pseudobinario para a liga Ti-6Al-4V.

Eisenbarth et al.(2004) estudaram comparativamente ligas de titanio
o+ e B para aplicAes biomé dicas e observaram que as ligas de titafio
apresentaram melhores propriedades mecéanicas como resisténcia a abraséao,
elasticidade elevada e uma excelente plasticidade a quente e a frio, o que implica

em aplicagbes promissoras em implantes de juntas ortopédicas.

As ligas de titani® formam uma das mais ‘&ess classes de
materiais com respeito ao processamento, microestrutura e propriedades
mecanicas. Estas ligas incluem ligag estvel, B metaestivel, a  +p rica em f.
Estas ligas oferecem uma alternativa atraente para ligas a+p, devido a melhor
manipulacdo térmica e maior ductilidade, em funcdo da sua estrutura cubica de
corpo centrado. Além disso, possuem superior resisténcia a fadiga, quando
comparadas as ligas a+@3. Estas ligas podem ser encontradas em aplicacdes
aeroespaciais, metalurgia do pd, automotivas, implantes ortopédicos, entre outros
(Weiss & Semiatin, 1998).
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Ligas de titanio B metaestaveis sao obtidas tipicamente em tratamento
térmico para precipitar fases adicionais. Os tratamentos aplicados a fase alfa e/ou
intermetalicos melhoram a resisténcia a fratura. A morfologia, tamanho e
distribuicdo desses precipitados determinam, em grande parte, as propriedades
mecanicas da liga. A precipitacdo homogénea de fase alfa fina em ligas de titanio
beta metaestaveis leva ao aumento da tensdo de escoamento e ductilidade.
Recentemente, os efeitos do envelhecimento duplex com ou sem trabalho a frio
tem sido investigados. Esses tratamentos termomecanicos mostram-se
promissores no controle da microestrutura final da liga de titanio beta com
melhoria das propriedades mecanicas (Long & Rach, 1998; Martin, 1998).

Nas ligas de titanio (a+p), 0 parametro microestrutural mais importante
para a determinacéo das propriedades mecéanicas € a fragdo volumétrica da fase
alfa. Com a diminuicédo da fragdo volumétrica da fase alfa, ocorre um aumento na
ductilidade, na tensdo de escoamento, na resisténcia a nucleacdo e propagacao
de microtrincas, enquanto que para aumentar a tenacidade a fratura e a
propagacdo de macrotrincas, é desejavel um aumento na referida fracdo. O
tamanho da distribuicdo da fase alfa depende da raz&o de aquecimento e do
tamanho de gréo da fase beta limitando as dimensGes maximas da distribuicdo da
fase alfa. Microestruturas lamelares tém maior tamanho de gréo beta que a
microestrutura bi-modal para a mesma velocidade de resfriamento. A
microestrutura bi-modal tem uma maior fragdo volumétrica da fase alfa. O efeito
negativo nas propriedades mecénicas da fase alfa continua em contorno de grao
beta (que é proporcional ao tamanho de gréo beta) é eliminado por estruturas bi-
modais (Latjering, 1999).

O processamento termomecénico dessas ligas esta associado a dois
aspectos: para produzir formas utilizaveis através de trabalho primario como a
obtencé&o do lingote, por meio de operacBes secundérias, laminacdo a quente e
para otimizar propriedades mecénicas através do controle da microestrutura
durante diferentes estagios do processamento termomecéanico (Weiss & Semiatin,
1998).

Seshacharyulu et. al (2002) caracterizaram o comportamento da liga
Ti-6Al-4V, quando deformada a quente para varias temperaturas e velocidades de
deformagdo modelando os mecanismos microestruturais da liga deformada a

guente nos campos a+f e . Observaram que, para uma faixa de temperatura de
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800 °C a 975 °C e velocidades de deformacéo variando de 3 x 10*a 1 x 10?s™,
as microestruturas das amostras deformadas tiveram uma mudanga significativa
na morfologia da fase a.

Semiantin et. al. (1999) estudaram o comportamento das ligas de titanio
com uma microestrutura lamelar em termos de curvas de escoamento e
mecanismos de deformagcdo estudando amostras com diferentes tamanhos
iniciais de graos. Para a liga Ti-6Al-4V, as curvas de escoamento, mostrados na
FIGURA 7 exibem um pico de resisténcia ao escoamento em deformacdes
relativamente baixas (menos que 0,03) seguida de moderada a intensa
diminuic&o da resisténcia ao escoamento. O grau de diminuigdo da resisténcia ao
escoamento é semelhante a 815°C e 900°C, mas é levemente menor a 955°C.
Além disso, todas as curvas de escoamento tendem a exibir uma menor taxa de

diminuicdo da resisténcia ao escoamento para deformac¢des na ordem de 0,7.
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FIGURA 7: Curvas de escoamento obtidas em testes de compressao a quente
para velocidades de deformac&o de 0,001; 0,1 e 10 s™ (a) 815 °C, (b) 900 °C e (c)
955 °C (Semiatin et. al., 1999).
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A ndo dependéncia da resisténcia ao escoamento e tamanho de gréo
sugere que 0 escoamento plastico € controlado pelo deslizamento das
discordancias. A diminuicéo da resisténcia ao escoamento observada nas curvas
de escoamento, na FIGURA 7, pode ser proveniente de varios fatores, dentre eles
0 aquecimento por deformacdo (para grandes velocidades de deformacéo) ou
mudancas na morfologia da microestrutura.

Ding et al. (2002) relatam que o0 processamento termomecanico de
uma liga de titanio acima da temperatura de transi¢ao B leva a uma morfologia da
microestrutura lamelar, consistindo de plaquetas de fase o com plaquetas internas
de fase B. Quando processada abaixo da temperatura de transicdo B, a liga
Ti-6Al-4V mostra uma estrutura (a+p) com fase o anterior retida a temperatura
ambiente e parte da fase P transformada. Em adicdo a temperatura de
processamento, outros parametros de trabalho a quente, como deformacéo e
razdo de deformacdo afetam a microestrutura, por exemplo, fracées volumétricas
das fases a e 3, o tamanho da fase e as dimensdes lamelares da fase a.

O comportamento microestrutural da liga Ti-6Al-4V foi analisado por
Knoll & Schaeffaer (2006), a peca estudada apresentava regides distintas em
relacdo a deformacgdo, o que possibilitou a comparagdo da microestrutura em
regides de diferentes deformacdes. A matéria-prima utilizada apresentava uma
microestrutura com fase o lamelar com gréos grosseiros e fase 3 intergranular.
Através das micrografias obtidas pode-se observar que para a faixa de
temperatura utilizada no forjamento (980 °C-930 °C), combinada com as altas
velocidades de deformacéo obtidas (0,3 s™ e 0,7 s%), as lamelas de fase o nédo
sofreram o fendbmeno de globularizagdo e ocorreu um refinamento dos graos.
Para a regido com maior deformacéo, as lamelas sofreram, em alguns pontos, um
encurvamento e, em outros, uma orientacdo perpendicular ao eixo de
compressédo. Na regiao com menor deformacéo ocorreu o refinamento dos graos,
porém os graos ndo apresentam uma orientagcdo definida.

Um melhor controle microestrutural deve ser feito para encontrar o
equilibrio entre a dureza e a resisténcia; para isso, séo feitos estudos da relagédo
da microestrutura e as caracteristicas de fratura, principalmente, para ligas de
tithnio compostas por intermetalicos. A resisténcia a fadiga é uma das mais

importantes propriedades das ligas de titanio e também € objeto de trabalhos de
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pesquisas. Estudos revelam um numero de fatores responséveis para o
comportamento de fadiga das ligas de titanio. Entre eles esta o tamanho de gréo
e é considerado que o refinamento de grdo aumenta a resisténcia a fadiga em
ligas de titdnio a+B. O eségio inicial de crescimento da trinca de fadiga é uma
pesquisa de grande interesse, devido a natureza anémala do comportamento de
crescimento de trincas. O comportamento de crescimento de trinca em ligas de
titnio com alta resisténcia a fadiga com finos graos nao € muito explorado devido
a dificuldades experimentais associadas a microestrutura fina (Nakajima et
al.,1998).

Alguns resultados do estudo das relagbes entre 0 comportamento a
fadiga da liga Ti-6Al-4V com estrutura equiaxial alfa, mostram que a resisténcia a
tracdo residual da amostra fatigada a varios numeros de ciclos, aumenta
rapidamente durante os primeiros estagios de baixo ciclo de fadiga. Quando o
alongamento residual diminui rapidamente a dureza da amostra fatigada
apresenta um gradiente da superficie para dentro; durante os primeiros estagios
de fadiga de baixo ciclo e durante os estagios finais, a dureza da amostra é
aproximadamente igual a superficial. A energia absorvida durante o impacto
diminui durante os ultimos estagios da fadiga de baixo ciclo e as propriedades
mecanicas residuais mudam pouco, comparativamente, depois de fadiga de alto
ciclo (Akahori & Niinomi,1998).

3.2.1. Processamento termomecéanico, microestrutura e comportamento

mecanico da liga Ti-6Al-4V forjada e fundida

No processo de fabricacdo das ligas de Ti, processos como fundicéo,
forjamento e metalurgia do p6, sdo muito comuns.

No forjamento as ligas de Ti sdo submetidas a varios ciclos de fuséo, a
fim de remover impurezas tais como hidrogénio e substancias volateis, para
atingir um alto grau de pureza. Fatores criticos, associados ao forjamento das
ligas de Ti; incluem a formacdo das ligas, o processo de fusao utilizado no
tratamento do lingote; questdes relacionadas ao trabalho mecéanico; ao tratamento
térmico e as taxas de resfriamento e envelhecimento. As pecas fundidas de ligas
de Ti podem ser produzidas com propriedades similares ou superiores aos
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produtos forjados, com incremento na propagac¢ao de trincas e propriedades de
resisténcia a fluéncia (Murr et al., 2009).

A vantagem da liga forjada com relacéo a liga fundida reside no fato de
gue a primeira pode ser tratada termicamente (a frio ou a quente) permitindo obter
as propriedades mecanicas desejadas no produto final. A densidade é critica para
as ligas de Ti, uma vez que a porosidade tem efeitos negativos sobre a fadiga e
propriedades de fratura. Por esta razdo, os diferentes parametros devem ser
testados para esta liga, a fim de determinar a gama de propriedades mecanicas
que podem ser adaptadas através desta técnica. Com a deformacgéo extensiva, as
plaquetas a se rompem e uma estrutura coalescida. Assim, existe a possibilidade
de se produzir Ti-6Al-4V com uma variedade de microestruturas e propriedades
associadas, variando-se 0 processamento mecanico e térmico, e as taxa de

exposicao de resfriamento lento (Murr et al., 2009).

3.2.2. Mecanismos de deformacao no titanio e suas ligas

A caracterizacdo da deformagao sob um carregamento mecanico em
uma escala microscopica, para a liga de titanio Ti-6Al-4V, utilizando-se o
Microscopio Eletrénico de Varredura com Difracdo de Elétrons Retroespalhados
(MEV/EBSD) e modulo de tracdo in situ, foi realizado por Bridier et al. (2005).
Nestes ensaios, conforme mostra a FIGURA 8, observou-se a deformagao
macroscopica plastica a 3%, com nove patamares regulares distribuidos nas
partes elastica e plastica da amostra. Nestas condi¢des a taxa de deslocamento,
variando-se de 0,02 mm/min até 1,5 mm/min, o médulo de Young apresentado
pela liga Ti-6Al-4V foi de 119 GPa.
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FIGURA 8: Curva Tensao x Deformacé&o da liga Ti-6Al-4V em ensaio de tracao in
situ (Bridier et al.,2005)

A possibilidade do escorregamento ocorrer nos planos prismatico,
piramidal ou basal esta geralmente associada com a tensdo critica de
cisalhamento. A relativa facilidade de deslizamento do plano prismatico e basal é
explicada pela sua baixa tensao critica de cisalhamento, geralmente com valores
mais baixos para o deslizamento prismético (Bridier et al., 2005).

Uma das dificuldades para entender os mecanismos de deformagao no
tithnio puro e suas ligas deriva da complexa competicdo entre os diferentes
sistemas de escorregamento e sua forte dependéncia em diversos fatores como
temperatura, composicdo quimica e morfologia microestrutural ou orientacdo
cristalogréfica (Serra et al.,2002).

Os mecanismos de deformacdo plastica nos metais de estrutura
hexagonal compacta apresentam baixo niumero de discordancias em sistemas de
escorregamento. Além disso, a tensdo critica de cisalhamento requerida para
ativar estes sistemas aumenta fortemente com o decréscimo da temperatura.
Somente dois sistemas de escorregamento, o basal e o prismatico sdo ativados
na liga de Ti-6Al-4V a 20 K. Por outro lado a tensdo necessaria para a formacao
de maclas praticamente independe da temperatura. Isto explica porque a
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maclacdo esta presente na liga Ti-6Al-4V em temperaturas abaixo de 20 K (lorio

et al., 2007).

Os possiveis sistemas de escorregamento em metais que apresentam

uma estrutura hexagonal compacta (hc) sdo mostrados na TABELA 2.

TABELA 2 Modos independentes de deformacdo em metais com estrutura

hexagonal compacta (hc)

Direcao Plano de Elementos Numero de modos
Deslizamento cristalogréficos independentes

A Basal (0002) (1120) 2
Prismatico _ _ 2

{100} (1120)
Piramidal {HOI} <11—0> 4

C {hkio} [ooo1]
ct+a Piramidal {hkil }* <11§§> 5
Maclacao {Ku} <;7|> 0-5

Fonte: Smith C., 2008

A FIGURA 9 mostra em detalhes os planos prismatico, piramidal e

basal para uma estrutura cristalina do tipo hexagonal compacta. Sao

representados os diferentes planos e dire¢des de escorregamento possiveis.
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FIGURA 9: Sistemas possiveis de escorregamento para cristais com estrutura hc
(Smith C., 2008)

As interacgdes entre os deslizamentos de discordancias e contornos de
macla sdo de interesse pratico, porque a deformacado induzida de maclas pode
atuar como uma barreira para posteriores escorregamentos.

A FIGURA 10 ilustra esquematicamente o processo de maclacdo em
um cristal com estrutura do tipo hexagonal compacta.

De acordo com a notacéo apresentada na FIGURA 10 temos que:

K1 = plano de maclacéo;
K2 = plano de maclacdo conjugado;
N1 = direcéo de maclacéao;

n2 = direcdo de maclacdo conjugada; e
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S = maclagéo com cisalhamento.

A FIGURA 10 (A) mostra os elementos de maclagéo K1, n1, K2 e nz2 e
o desnivel interfacial associado com uma discordancia de maclacdo, em (B)
ilustra-se os mesmos elementos de forma tridimensional e em (C) os elementos
cristalogréficos da maclagdo, em uma célula unitaria definida pelos vetores ni e

N2 sendo S o plano homogeneamente cisalhado na macla definida por ni, n2 e S.

(€

e / X J {&
| | i L +
¥ emmmaad A —f}/——f-.:}—‘l- -y
(B) / ! i Y e / /™ Vi
4

FIGURA 10: llustracdo esquematica da maclacao para um cristal hc: (A) ilustracao
planos X, z; (B) ilustracdo planos x,y,z e (C) célula unitéria definida
nos planos K; e S (Smith C., 2008).

Na FIGURA 11 observa-se uma relacdo entre o sistema de maclacao e
escorregamento normalizados para o0 médulo de cisalhamento do titanio, onde foi
considerado diferentes valores de tensdo critica de cisalhamento em funcdo da
temperatura, sendo que a curva obtida € uma média aproximada dos dados. O
valor de T/Tnsa igual a 0.3 estd relacionado com as familias de planos de

maclagao {1122} e acima esta o escorregamento da familia de direcdo <c+a> em
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combinag&o com a familia de planos de maclag&o {1011}, resultado similares tem

sido obtidos por diversos pesquisadores (Yoo et al., 2002).

4 — T T —r—;—r-—-—m—.—-,——-]—rmﬁ—u-,—.j._-!—_,_‘
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FIGURA 11: Dependéncia da tensdo critica de cisalhamento em relacdo a

temperatura para (1152) [11§§] macla/sistema de escorregamento, normalizado

para um modulo de cisalhamento para cristais de Ti (Yoo et al., 2002).

A Figura 12 mostra a descricdo esquematica da nucleagdo de maclas
heterogéneas. Yoo et al. (2002) ao analisarem as interacdes das discordancias
em ,<a>, <c> e <c+a> com 0S quatro sistemas primarios de maclagédo
identificaram 26 processos de discordancias distintos na interface matriz-macla.
Pelo menos 5 desses casos envolvem discordancias adicionais de maclacao
indicando que o processo de espessura/afinamento dependem da tensdo de

cisalhamento a que séo submetidos.
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(a)

“ IEU macla d_}‘ pz

FIGURA 12: Descricdo esquematica da nucleacdo de maclas heterogéneas: (a)
macla de formacdao inicial associada com o local da concentracdo de
tensado representada por uma super discordancia, e (b) geracdo das
discordancias de maclas como resultado da dissociacao néo-planar
de uma discordancia (Yoo et al., 2002).

Os contornos de grdo sdo locais potenciais para o inicio do
escorregamento piramidal, <c+a>, em materiais policristalinos. Um possivel
mecanismo de formacgdo para as discordancias <c+a> esta baseado na juncdo
atrativa entre a discordancia <c> e as discordancias de escorregamento <a>. Na
interacdo elastica isotropica a forca de direcdo principal na reacdo de juncéo esta
entre duas discordancias com o0s vetores de Burgers, mutuamente
perpendiculares, mostrado na FIGURA 13(a). A forca de atracdo entre uma
discordancia <c> no plano prismético e a discordancia <a> no plano basal pode
ser suficientemente alta para puxar a discordancia <a> para fora do plano basal,
conforme se pode observar na FIGURA 13 (b). Para o caso do titanio e outros
metais hexagonais compacto que deformaram primeiramente no plano prismatico,
0 modelo proposto somente depende do ultimo estagio, mostrado na FIGURA
13(c), desde que a formacdo de uma jun¢do atrativa no plano prismatico seja

energeticamente favoravel para todos os metais hc (Yoo et al., 2002).
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FIGURA 13: Mecanismos de origem das discordancias para o sistema de
escorregamento piramidal <c+a>: (a) discordancia, (b) formacédo da
jungdo <c+a> e (c) escorregamento transversal da discordancia
<c+a> (Yoo et al., 2002).

A FIGURA 14 mostra a forma do reticulo cristalino de uma macla em
formacdo. Esta dissociacdo nao-planar ndo foi observada em simulacdes
anteriores devido as condi¢cdes geométricas de simulagédo. A formacgdo deste tipo
de estrutura depende sensivelmente da posicéo inicial de geracdo deste tipo de
estrutura, do potencial interatbmico e das técnicas de alivio de tensfes mediante
fluéncia. Isto indica que a estrutura final ndo foi determinada pelas consideracoes
energéticas, mas sim pela configuracao inicial e dindmica subsequente (Yoo et
al.,2002).
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FIGURA 14: Dois tipos de dissociacdo <c+a> discordancia em cunha, obtidas a

partir de simulacdo atomistica: (a) tipo planar e (b) tipo ndo - planar (Yoo et al.,

2002).
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A FIGURA 15 mostra o crescimento de maclas sob tracao e neste caso
a direcdo ps=[1010)/3 ¢ parcialmente relacionada a tensfo e se estende ou

contrai o plano basal provocando uma falha na sequéncia de empilhamento.

(A)

distancia

distincia (_ri)

FIGURA 15: Crescimento de uma macla, “embryo”, no plano (11?1) e direcao

[EIZG] sob deformac&o de trac&o (Yoo et al., 2002).
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4. MATERIAIS E METODOS EXPERIMENTAIS

Neste capitulo estdo relacionados os métodos e equipamentos
necessarios a realizacdo da parte pratica do trabalho, bem como a descricdo das
amostras utilizadas.

O material utilizado no presente trabalho foi a liga de Ti-6Al-4V. O
material foi adquirido na forma de barras de 6 mm de didametro. O estado do
material na condigdo como recebido encontrava-se recozido a 800°C por duas
horas.

Inicialmente foram realizadas as andlises na liga de titanio Ti-6Al-4V
como recebida. Para uma melhor compreenséao da formacéo das fases a e  que
estdo presentes na amostra realizou-se um tratamento térmico na mesma.

Para cada uma das técnicas experimentais empregadas foram
realizadas preparacées de amostras diferenciadas, apresentadas em 4.1.1.,
4.2.1.,4.2.2. e 4.3.1.

4.1. Procedimento para analise microestrutural por Microscopia Optica — MO
e Microscopia Eletronica de Varredura — MEV (EDS e EBSD)

4.1.1. Procedimento utilizado no preparo das amostras para andlise
microestrutural por MO e MEV (EDS e EBSD)

O preparo das amostras foi realizado seguindo-se a etapa de corte das
mesmas, com disco adiamantado, onde a superficie plana foi posteriormente
lixada, utilizando lixa de carbeto de silicio (SiC) com granulometria de 600 um,
passando-se posteriormente para SiC com granulometrias de 1.000 um e de 1500
um. Apos o lixamento, as amostras foram submetidas ao polimento com pasta de
diamante (na sequéncia: 9 um, 6 um, 3 um, 1 um, ¥ pum), sendo que antes desta

etapa, as mesmas foram limpas num banho ultrassénico por 5 minutos. A cada
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mudanca de estdgio da granulometria, as amostras foram lavadas e secas para

gue ndo houvesse contaminac¢do no pano de polimento:

e Os cortes longitudinais e transversais das amostraa foram realizados
com equipamento ISOMET 1000 (dotado de disco adiamantado),
obtendo-se placas de espessura e altura aproximadas de 1,0 mm;

e As amostras foram embutidas a quente em baquelite;

e O lixamento das amostras foi realizado conforme descrito em 4.1.1.;

e Na revelagdo da estrutura das amostras de Ti-6Al-4V foi realizado
ataque quimico, utilizando-se a mistura de 10 mL de acido fluoridrico
(HF), 10 mL de acido nitrico (HNO3) e 30 mL de acido latico (C3HeO3);

e Na revelagdo da estrutura das amostras Ti-6Al-4V, tratadas
termicamente, foi realizado ataque quimico utilizando-se a mistura de
10 mL de acido fluoridrico (HF), 10 mL de acido nitrico (HNO3) e 85 mL
de agua.

Apébs o preparo para a andlise no MEV as amostras foram recobertas
com carbono amorfo, para observacéo das principais fases presentes.

4.1.2. Equipamentos utilizados na analise microestrutural por Microscopia
Optica- MO e Microscopia Eletronica de Varredura - MEV (EDS e EBSD)

Para a realizacdo destas andlises foram utilizados os equipamentos do:

e Microscépio Optico da marca Olympus (modelo BX 60), com
sistema de captura de imagem digital, CCTM/IPEN;

e Microscopio Eletrbnico de Varredura (MEV) da marca Philips
(modelo XL-30), com sistema EDS da marca Edax, CCTM/IPEN;

e Microscopio Eletrébnico de Varredura (MEV) da marca CamScan
(série 4), instalado no nucleo de fisica do Instituto de Criminalistica
de Séo Paulo; e

e Microscépio Eletrbnico de Varredura (MEV) da marca Philips
(modelo XL-30), no qual estava acoplada uma camera CCD de alta
resolucdo, com uma tela fosforescente interligada por meio de uma

interface mecanica ao MEV. O sistema para interpretacdo, controle
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e aquisicdo dos dados da difracdo de elétrons retroespalhados
(EBSD) é da marca TSL (TexSEM Laboratories Inc.), instalados no
laboratério de microscopia eletrébnica do Departamento de
Engenharia Metallrgica e de Materiais, da Escola Politécnica da
Universidade de Sao Paulo.

4.2. Procedimento para analise microestrutural pela técnica analitica de
Microscopia Eletrénica de Transmissao (MET)

4.2.1. Procedimento utilizado no preparo das amostras na analise

microestrutural (MET)

e Foi realizado corte longitudinal da amostra com equipamento
ISOMET 1000 (dotado de disco adiamantado), obtendo-se placas
de espessura de 0,5 mm, conforme FIGURA 16(A).

e Parte das amostras foram cortadas por meio de eletroerosdo
formando discos com diametro de 3 mm, FIGURA 16 (B).

e Foi realizado afinamento mecanico com a utilizagdo de um suporte,
lixando a amostra com lixa de 600um, até atingir a espessura de 0,2
mm, FIGURAS 16 (C) e (D).

e ApOs reducdo da espessura da amostra, a mesma foi submetida ao
afinamento final e perfuragéo no equipamento TENUPOL, FIGURAS
16 (E) e (F).

e As amostras com espessura correta foram recobertas com carbono
amorfo, através do sistema de “sputtering”, colocadas no porta
amostras e analisadas no MET-AR conforme FIGURA 17.
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FIGURA 16: Equipamentos utilizados na preparacdo das amostras de titanio Ti-6Al-
4V: (A) Equipamento ISOMET 1000 para corte longitudinal, (B)
Equipamento para efetuar cortes dos discos por eletroerosdo; (C)
Lixamento para reduzir a espessura das amostras; (D) Esquema do
dispositivo de afinamento manual das amostras; (E) Detalhe do porta-
amostra para a reducdo da espessura e afinamento eletrolitico e (F)
Equipamento TENUPOL utilizado para afinamento no preparo das
amostras para andlise microestrutural no MET.
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FIGURA 17: Porta amostra do Microscopio Eletrénico de Transmissdo analitico

(MET-AR) da marca JEOL utilizado para analise das amostras de Ti-
6AI-4V.

4.2.2. Procedimento utilizado no preparo das amostras para andlise
microestrutural por Microscopia Eletrénica de Transmisséo (MET) e

ensaios de tracao in situ

Na FIGURA 18, a seguir, € apresentado o esquema da amostra
preparada para analise de tracao in situ no MET.

didrnetra: 1.5 mm

1.0 rarn

2.8 mm 2 4.0 mm

0,20 rarn

9.0 mm

FIGURA 18: Esquema da amostra de Ti-6Al-4V para ensaio de tracdo in situ no
MET.
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ApOs o preparo das amostras, como ilustrado na FIGURA 19, as

mesmas passam pelas etapas a seguir:

e Afinamento mecanico com a utilizacdo de um suporte, lixando a
amostra com lixa de 600 um, até atingir a espessura de 0,2 mm, e

e Afinamento final e perfuracdo no equipamento TENUPOL.

As amostras com espessura de 0,2 mm sao recobertas com carbono
amorfo, através do sistema de “sputtering” e as analises realizadas no MET JEOL
200C. A FIGURA 19 mostra em detalhe a sequencia das amostras preparadas
para o ensaio de tragdo in situ , no MET.

FIGURA 19: Detalhes das amostras de Ti-6Al-4V preparadas para ensaio de
tracdo in situ onde se pode observar: (A) amostra perfurada, (B)
amostra apos afinamento eletrolitico e (C) detalhe da dimenséo da
amostra preparada
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4.2.3. Equipamentos utilizados na analise microestrutural (MET)

Para a realizagdo destes ensaios foram utilizados 0s seguintes

equipamentos:

e Microscopio Eletrénico de Transmissao de alta resolucado (MET-AR),
marca JEOL JEM 2100 tensdo 200 kV, conforme mostra a FIGURA

20.
e Microscopio Eletrénico de Transmisséo (TEM), marca JEOL 200C.

FIGURA 20: Microscopio eletronico de transmissao analitico marca JEOL utilizado

para analise das amostras de Ti-6Al-4V.

A Figura 21 mostra em detalhe o médulo de tracdo acoplado ao MET. A
seta indica o visor para obtenc¢éo do valor do deslocamento aplicado a amostra.
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FIGURA 21: Detalhe do sistema de tracdo e obtencédo de medidas utilizado para
analise de tracao in situ das amostras de Ti-6Al-4V.

A FIGURA 22 mostra em detalhe o sistema para fixacdo da amostra,
na realizacdo do ensaio de tragao in situ.

FIGURA 22: Porta-amostra para tracdo in situ do microscopio eletrénico de
transmissdo marca JEOL, com detalhe do sistema de tracéo e
obtencdo de medidas, utilizado para de analise tracdo das amostras
de Ti-6Al-4V.
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A FIGURA 23 mostra em detalhe a amostra de Ti-6Al-4V, apds o

afinamento eletrolitico e conferéncia das medidas.

pr<r

comissao nacional de energia nuclear
ituto de pesquisas energéticas e nucleares

FIGURA 23: Detalhe da amostra de Ti-6Al-4V preparada para ensaio de tragdo in

situ no microscopio eletrdnico de transmissdo marca JEOL.

4.3. Procedimento para analise microestrutural pela técnica analitica de
Difracdo de Raios X (DRX)

4.3.1. Procedimento de preparo das amostras para analise microestrutural

pela técnica analitica de Difragdo de Raios X

¢ Uma folha fina de amostra, com 1,0 mm de espessura e area
superficial de 225 mm?, foi preparada cortando-a com a utilizacdo de
disco adiamantado acoplado & ISOMET;

e Fixou-se a amostra em uma lamina de vidro; e

e A amostra foi analisada a partir de um feixe de raios X, gerado por
meio de um tubo com anteparo de Cu.
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4.3.2. Equipamento utilizado na analise microestrutural por Difracdo de
Raios X (DRX)

E utilizado nestas analises um Difratdbmetro de Raios X (DRX), marca
Rigaku, modelo Multiflex, mostrado na FIGURA 24, o qual possui tubo com
anteparo de Cu, gerando raios X de comprimento de onda A= 1.54060A, variando-
se a analise da tenséo entre 35 e 40 kV, e da corrente entre 30 e 35 mA, sendo
gue os difratogramas obtidos sdo posteriormente analisados em conjunto com o
“software” e acesso ao banco de dados das fichas do JCPDS (Joint Committe on
Powder Diffraction Standards).

FIGURA 24: Difratbmetro de raios X marca RIGAKU utilizado para andlise das
amostras de Ti-6Al-4V.

4.4. Tratamento térmico das amostras de titanio Ti-6Al-4V

O tratamento térmico das amostras de titanio Ti-6Al-4V foi realizado em
um forno (Carbolite) com os elementos resistivos de aquecimento de grafite,
inseridas em um tubo de alumina que serve de suporte aos materiais a serem
aquecidos. Este forno opera com um tubo de 80 mm de didmetro e a temperatura
pode alcancar 1500°C.
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Para a liga de titanio Ti-6Al-4V foram realizados os seguintes
tratamentos térmicos, partindo-se da amostra como recebida:

a) Tratamento térmico a temperatura de 1000°C durante uma hora e
posterior resfriamento em agua; e

b) Amostra inserida em um tubo de quartzo, retirando-se o ar e
selando-a no tubo. Apés este procedimento, a mesma foi tratada termicamente, a
uma temperatura de 1000°C por duas horas e posteriormente resfriada em agua.

As FIGURAS 25 (A) e (B) mostram em detalhe o forno utilizado para o
tratamento térmico das amostras de titanio da liga Ti-6Al-4V.

FIGURA 25: Forno resistivo (A) forno da marca Carbolite e (B) detalhe do tubo de

alumina para colocagédo dasamostras.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo serdo apresentados os resultados obtidos na realizagédo
das diversas analises, que tiveram por objetivo, obter a caracterizacdo
morfologica e semiquantitativa da liga Ti-6Al-4V (liga comercial recozida a 800°C
por duas horas).

Para a implementacdo das andlises, realizaram-se tratamentos
térmicos na liga de titanio Ti-6Al-4V, para uma melhor compreensao da formagéo
das fases a e B, que estdo presentes na amostra, conforme procedimento descrito

anteriormente em 4.4.

5.1. Microscopia Optica (MO)

As FIGURAS 26 (A) e 26 (B) mostram a superficie da amostra de
Ti-6Al-4V, na condicdo como recebida e apds o lixamento, polimento, seguido do
ataque quimico, respectivamente, utilizando-se a mistura de 10 mL de &cido
fluoridrico (HF), 10 mL de &cido nitrico (HNO3) e 30 mL de &cido latico (C3HeO3),

conforme descrito em 4.1.1.

A B

FIGURA 26: Micrografia Optica da amostra de Ti-6Al-4V tratada termicamente a 800°C
por duas horas: (A) como recebida r (B) apds o lixamento, polimento e
ataque quimico (10 mL HF, 10 mL HNO3 e 30 mL C3HsO3).
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Na analise da superficie da amostra por M.O., observa-se a presenca
de duas fases, revelando a microestrutura presente nesta liga sendo uma mistura
de a+p, com a fase B distribuida homogeneamente na matriz o, conforme descrito

na literatura (Couto,2006).

Para uma melhor interpretacdo das fases a e B, presentes na liga de
tithnio Ti-6Al-4V, realizou-se o tratamento térmico da amostra como recebida. O
procedimento experimental para o tratamento térmico aplicado & amostra esta
descrito em 4.4 (b).

Apdés a obtencdo da amostra tratada termicamente, a mesma foi
dividida gerando-se duas novas amostras, sendo as mesmas embutidas e
preparadas para a analise no M.O., conforme procedimento experimental descrito
em 4.1.1. Para a revelagdo da estrutura, optou-se pelo ataque quimico, utilizando-
se a mistura de 10 mL HF, 10 mL HNO3; e 85 mL de agua. Os ensaios de
exposicdo da superficie da amostra, para o ataque quimico, foram realizados
variando-se o tempo de exposi¢cdo em 15 segundos, 45 segundos e 90 segundos.
Obteve-se um resultado adequado para as amostras expostas ao ataque quimico
nos tempos de 45 s e 90 s.

Na FIGURA 27 sao apresentadas as micrografias da amostra de
Ti-6Al-4V apds ataque quimico. Nas FIGURAS 27 de (A) a (E) observa-se a
revelacdo de uma microestrutura martensitica acicular, ou seja, a estrutura mostra
a presenca de lamelas em formas extremamente finas, assemelhando-se a
agulhas, caracteristica de estrutura alfa.

As estruturas alfa podem desenvolver varias morfologias que séo
alcancadas por uma combinacdo de tratamentos térmicos e/ou mecanicos. A
estrutura acicular € uma das mais comuns, aparece apdés um resfriamento,
partindo-se de uma temperatura em que predomina a fase beta () e é produzido
por nucleagdo e crescimento, sendo que o crescimento ocorre no sentido dos
planos preferenciais cristalograficos de uma matriz beta priméaria ou ao longo de
varios planos, conforme mostra a FIGURA 27 (B), conferindo ao material uma boa
tenacidade a fratura, porém uma baixa resisténcia a tracdo e a fadiga
(Melo,2007).
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FIGURA 27: Micrografia Optica da amostra de Ti-6Al-4V tratada termicamente sob
tubo de quartzo a 1000 °C por duas horas e resfriada em agua. (A),
(B) e (C) amostra submetida ao ataque quimico da superficie por 45

segundos e (D) e (E) por 90 segundos.
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A FIGURA 27 (C) mostra uma microestrutura com graos B, colbnias de
lamelas finas dispostas paralelamente, com orientacdes diversas.

Ao estudarem as propriedades da liga Ti-6Al-4V e, ap6s o tratamento
térmico com taxas de aquecimento e resfriamentos rapidos, Jesuino et al. (2001)
observaram que as altas taxas de aquecimento induzem a formacdo de uma
microestrutura fina, totalmente 3, ao contrario de taxas lentas que favorecem o
crescimento de gréo. Para as condi¢gOes tratadas a 1000°C, limite superior do
campo o+ e resfriamento rapido, a cinética de transformacao de o+ para 8, pela
decomposicdo da fase a primaria, dentro da regido a+p durante o aguecimento,
produz a quebra da estrutura original.

Na FIGURA 28 observa-se a existéncia de estruturas distintas, delineadas
possivelmente por um contorno de grao, onde coexistem estruturas lamelares,
indicando a presenca da fase alfa lamelar priméaria (regido A) e uma estrutura

martensitica (regido B).
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FIGURA 28: Micrografia Optica da amostra de Ti-6Al-4V tratada termicamente a
1000 °C por duas horas e resfriada em dgua. Amostra submetida ao
ataque por 90 segundos (10 mL HF, 10 mL HNO3 e 85 mL H,0).

Estudos sobre a evolucdo microestrutural na liga Ti-6Al-4V foram
realizados por Ding et al. (2002), por processo termomecéanico, nas temperaturas
de 850°C, 900°C, 950°C e 1000°C. Estes autores relatam que o comportamento
de deformacdo e transformacdo da fase alfa lamelar primaria durante o
tratamento térmico é muito complexo. Baseados em Weiss & Semiatin (1998)
relatam que existem dois mecanismos possiveis para a separacdo das placas do
tipo a para segmentos mais curtos. Um destes mecanismos ocorre durante a
deformacgédo a quente promovendo o aparecimento de angulos baixos e altos entre
as placas alfa, que variam de alguns graus até cerca de 30°. A fase § entdo pode

penetrar nesta fase alfa por esta regido ao longo desses contornos.
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5.2. Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

A andlise efetuada na liga de titanio Ti-6Al-4V, utilizando-se o
Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV), teve por objetivo a caracterizacao
morfologica da liga e a realizagdo da microanalise nas regifes da microestrutura,

apresentadas na superficie da amostra.

5.2.1. Caracterizagcdo morfolégica e semiquantitativa da liga Ti-6Al-4V.

A amostra da liga de titanio Ti-6Al-4V, apds ser preparada conforme
descrito em 4.1.1, foi submetida ao ataque quimico, utilizando-se a mistura de 10
mL de &cido fluoridrico (HF), 10 mL de &cido nitrico (HNO3) e 30 mL de é&cido
latico (C3HeO3), para a revelacdo da sua microestrutura. A FIGURA 29 mostra a
distribuicdo da fase B presente na matriz a da liga de Ti-6Al-4V, sendo a imagem
de elétrons retroespalhados obtida por MEV.

AccY  Spot Magn  Det WD f———— &5um

o 200kv 48 6000x BSE 108 TibAlI4V- AM2

FIGURA 29: Micrografia eletrdbnica da amostra de Ti-6Al- 4V, atacada
quimicamente, revelando regides contendo a fase Tif (particulas
claras) e a matriz Tia (regides escuras) obtida por MEV, por meios

de imagem de elétrons retroespalhados.
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Na FIGURA 29, pode-se visualizar a presenca de particulas claras e
regides escuras. A fase B (particulas claras), esta distribuida em toda a matriz de
fase a (regides escuras).

Para o estudo das fases presentes, realizou-se a microandlise nas
particulas claras (fase B), observada na micrografia da FIGURA 29. Com o intuito
de se determinar os elementos quimicos presentes na regido que apresenta
contraste claro (fase beta) da liga de Ti-6Al-4V, foi realizada a microanalise
obtendo-se o espectro por energia dispersiva (EDS) da fase analisada, o qual
apresenta os elementos quimicos: titanio, aluminio e vanadio, conforme mostrado
na FIGURA 30.

Contagem (Quantidades arbitrarias)

FIGURA 30: Espectro por Energia Dispersiva (EDS) das particulas claras (Fase
Tip), apOs ataque quimico, obtidas por MEV/EDS, com a presenca

dos elementos Al, Tie V.

Na TABELA 3 é apresentada a respectiva composicdo média em
porcentagem de massa atdbmica dos elementos citados na andlise

semiquantitativa.
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TABELA 3: Resultados das analises semiquantitativas relativas aos EDS da

FIGURA 30.
Elemento quimico | Porcentagem em massa atomica (%)
Aluminio (Al) 6,99
Titanio (Ti) 86,15
Vanadio (V) 6,86

Apdés a microandlise das particulas claras (fase B do titanio) foi

realizada também a microanalise nas regides escuras (fase a do atiio),

observadas na micrografia da FIGURA 29. Com o intuito de se determinar o0s

elementos quimicos presentes na fase alfa da liga de Ti-6Al-4V, foram obtidos os

espectros por energia dispersiva (EDS) da fase analisada, o qual apresenta os

seguintes elementos quimicos: titanio, aluminio e vanadio, conforme mostra a

FIGURA 31.

A Contagem (Quantidades arbitrarias)
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FIGURA 31: Espectro por Energia Dispersiva (EDS) das regides escuras (Fase

Tia), apds ataque quimico, obtidas por MEV/EDS, com a presenca

dos elementos Al, Tie V.
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Na Tabela 4 é apresentada a composicdo média em porcentagem de
massa atbmica dos elementos quimicos encontrados nas analises

semiquantitativas.

TABELA 4: Resultados das analises semiquantitativas relativas aos EDS da

FIGURA 31.
Elemento quimico | Porcentagem massa atdomica (%)
Aluminio (Al) 5,59
Titanio (Ti) 89,21
Vanadio (V) 5,21

Comparando-se os espectros obtidos por EDS, nas FIGURAS 30 e 31,
para ambas as fases presentes na amostra, verifica-se que sao idénticos,
apresentando os elementos quimicos: titanio, aluminio e vanadio, cujo resultado é
esperado.

Na Tabela 5 é realizada a comparacdo dos resultados obtidos nas
respectivas andlises semiquantitativas, efetuadas nas fases alfa e beta, presentes
na liga de titdnio Ti-6Al-4V, onde se observou uma pequena variagdo na

concentracdo dos elementos quimicos presentes em cada fase.

TABELA 5: Comparacdo dos resultados obtidos nas andlises semiquantitativas
realizadas nas fases alfa e beta, presentes na amostra de Ti-6Al-4V.

Elemento quimico Fase beta Fase alfa
(% em massa atdomica) (% em massa atomica)
Al 6,99 5,59
Ti 86,15 89,21
\Y 6,86 5,21

Com o objetivo de revelar a fase beta presente na matriz de titanio alfa
e a sua distribuicdo na amostra, foi realizado o ataque quimico utilizando-se a
mistura de 10 mL de HF, 10 mL HNO3z e 30 mL C3HgO3, em outra amostra de
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Ti-6Al-4V, aumentando-se o0 tempo de exposicdo ao ataque quimico para cinco
minutos. ApOs a secagem e recobrimento com carbono amorfo a amostra foi
analisada no MEV/EDS.

Pode-se observar, na FIGURA 32, que o ataque quimico aplicado a
superficie da amostra, provocou uma corrosdo e alteracdo da superficie da
amostra, atacando a fase escura (Tia) e expondo particulas claras (Tif) com

dimensé&o aproximada de 1 pum.

FIGURA 32: Micrografia eletrbnica da amostra de Ti-6Al-4V, atacada
guimicamente com tempo de exposicdo de cinco minutos
(mistura de 10 mL HF, 10 mL HNO3 e 30 mL C3HgOs3).

Dada a grande profundidade de foco obtida pelo MEV, as FIGURAS 33
(A), (B), (C) e (D) mostram particulas apresentando contraste de imagem clarA na
matriz da liga de Ti-6Al-4V, dispostas aleatoriamente e seguindo as regides
corroidas pelo ataque quimico, imposto a superficie da amostra. Observa-se
nestas micrografias a presenca de duas fases: o (hexagonal compacta), cuja
regido apresenta contraste escuro e 3 (cubica de corpo centrado), cujas particulas

apresentam contraste claro, dispostas na matriz da liga, indicando que a
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microestrutura presente na liga de Ti-6Al-4V investigada, apresenta uma mistura
de o+, ou seja, uma estrutura duplex, com a fase beta distribuida uniformemente

na matriz alfa.

5 jim

FIGURA 33: Micrografias da superficie da amostra de Ti-6Al-4V, atacada
guimicamente, com tempo de exposi¢cao de cinco minutos. (A) e
(C) imagem de elétrons secundarios, (B) e (D) imagem de elétrons
retroespalhados (mistura de 10 mL HF, 10 mL HNO3; e 30 mL
CsHgO3).
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5.2.2. Caracterizagdo quantitativa da liga Ti-6Al-4V.

A analise quantitativa foi realizada utilizando-se um Detector X-Max
Silicon da Oxford Instruments, acoplado a um microscopio eletrénico de varredura
de emissdo de campo, da marca Zeiss, modelo Supra 55 e o programa Inca
Energy que permite separar 0os picos sobrepostos de titdnio e vanadio (Ti —KB e
V-Ka) tornando facil a identificagédo e quantificacdo destes elementos. O espectro
foi obtido com tempo de aquisicéo de cinco segundos, tenséo do feixe de 20 kV e
uma corrente de aproximadamente 1,5 nA. Como esses picos ndo podem ser
separados de forma visivel por EDS, é preciso contar com as rotinas de
deconvolugéo para a correta identificacdo e quantificagéo do espectro EDS.
A FIGURA 34 mostra o Espectro de Energia Dispersiva (EDS) obtido ap6s
a microandlise de superficie, no Detector X-Max Silicon, onde se observa a
sobreposicao dos picos dos elementos quimicos Ti e V, presentes na amostra de

Ti-6Al-4V.

Spectrumd

sobr eposi¢éo
picosTi eV

sobr eposi¢éo

picosTi eV /

o
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Full Scale 6322 cts Cursor 3.412 (285 cts) ke

FIGURA 34: Espectro de Energia Dispersiva (EDS) obtido ap6s a microanalise da
superficie da amostra, onde se observa a sobreposicdo dos picos
dos elementos quimicos Ti e V, presentes na amostra de Ti-6Al-4V.
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A Tabela 6 apresenta a variacdo, em diferentes pontos da superficie da
amostra Ti-6Al-4V, dos elementos quimicos Ti, Al e V confirmando os valores
obtidos nas micro analises realizadas distintamente nas regides claras e escuras,

apresentadas em 5.2.1.

TABELA 6: Resultado da andlise quantitativa relativo ao EDS, conforme espectro
mostrado na FIGURA 34.

Espectro Al Ti V Total
Espectro 1 6,11 90,02 3,86 100,00
Espectro 2 6,16 89,71 4,13 100,00
Espectro 3 6,29 89,71 4,00 100,00
Espectro 4 6.,14 90,12 3,74 100,00

Média 6,18 89,89 3,93 100,00
S 0,08 0,21 0,17
Max. 6,29 90,12 4,13
Min. 6,11 89,71 3,74

* resultados expressos em porcentagem de massa.
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5.3.  Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) associada a Difracéo de
Elétrons Retroespalhados (EBSD)

A andlise pelo MEV/EBSD requer cuidados especiais na fase de
lixamento e polimento, pois a superficie da amostra deve estar perfeitamente
plana e atacada para a visualizacdo dos padrbes de difracdo dos elétrons
retroespalhados (EBSD). A amostra de titanio da liga Ti-6Al-4V, como recebida,
foi preparada para a analise no MEV/EBSD.

Para a anadlise da superficie da amostra, utilizou-se o MEV, da marca
Philips, modelo XL30, com camera CCD e sistema para a interpretacdo da
Difracdo de Elétrons Retroespalhados (EBSD) da marca TSL (TexSEM
Laboratories Inc.). Para a operacdo do equipamento, utilizou-se corrente do feixe
de elétrons da ordem de 5 nA e tensdo de aceleracdo de 30 kV. A amostra foi
montada no suporte do MEV com uma distancia de trabalho aproximada de 20
mm e inclinagdo de 75° em relacdo ao feixe incidente, durante a analise da
superficie, para se visualizar a distribuicdo da fase e da fase a na superfcie da
amostra.

A FIGURA 35 mostra a micrografia eletronica relativa aos padroes
obtidos por EBSD, para a fase [ presente na isigpetth liga de titanio
Ti-6Al-4V. Observa-se a distribuicdo da fase B dispersa na matriz de fase a. O
tamanho de grao e as orientagdes inerentes a fase 3 dependem da temperatura
de tratamento da amostra. A fase a e a fase 3, presentes na amostra da liga de
Ti-6Al-4V, se diferenciam pela estrutura cristalina. A fase o apresenta estrutura
hexagonal compacta (hc) e a fase p apresenta estrutura cubica de corpo centrado
(cco).

Na regido A da FIGURA 35 observa-se uma concentragédo da fase 3,
indicando a retencéo dessa fase, possivelmente em funcéo do tratamento térmico
a que foi submetida a amostra. Verifica-se que a distribuicdo da fase B, presente
na amostra, estd disposta na forma de faixas continuas, seguindo-se aos

contornos de graos da fase o (regido escura).
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70.00 ym = 70 steps  IPF [001]

FIGURA 35: Micrografia eletronica da amostra de Ti-6Al-4V (como recebida),
onde se observa as regides contendo a presenca da fase 3 ao longo

da superficie da amostra, obtidas por MEV/EBSD.



1000 “m = 50 step nn 101

FIGURA 36: Micrografia eletronica da amostra de Ti-6Al-4V das regides contendo
a presenca da fase p nesta liga de titanio e o respectivo triangulo de

referéncia de orientacées dos respectivos planos apresentados,
obtido por MEV/EBSD.
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A Figura 36 mostra os padrbes obtidos por EBSD, para a fse
presente na liga de titanio Ti-6Al-4V. Observa-se a existéncia de regides
continuas formando uma col6nia de fase B, no contorno de gréo da fase a.
Através da distribuicdo de cores apresentada pela fase B, observa-se uma maior
densidade do plano (001) nos contornos dos graos.

Como a distribuicdo e o tamanho da fase a presente na amostra
Ti-6Al-4V é bem maior em comparacao a fase3, pode -se visualizar facilmente a
fase a presente na amostra, indicada pelas cores: vermelho, cinza e roxo e a

distribuicdo da fase 3 nos contornos de gréo, como mostra a FIGURA 37.

70.00 ym = 70 steps IPF [001]

FIGURA 37: Micrografia eletrdnica da amostra de Ti-6Al-4V de regides com a
presenca da fase o do titanio (vermelho, cinza e roxo) e da fase

distribuida nos contornos de gréo da fase a, obtida por MEV/EBSD.



78

Na FIGURA 38 pode-se visualizar a presenca da fase o do titanio ao
longo da superficie da amostra, bem como a orientacéo cristalografica desta fase,
através da variagdo de cor, de acordo com o respectivo triangulo de referéncia de
orientacdo dos planos cristalinos.

ooot 2170

;
10.00 ym = 50 step

FIGURA 38: Micrografia eletrénica da amostra de Ti-6Al-4V das regides com a
presenca da fasex d a liga de titdnio Ti-6Al-4V e o0 respectivo
tridangulo de referéncia de orientagbes dos planos cristalinos

dispostos na superficie da amostra, obtido por MEV/EBSD.
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A partir das medidas obtidas por EBSD foi possivel identificar a
presenca de pequenos graos da fase B, distribuidos no contorno de gréo da fase
o na amostra analisada. Estas informacdes corroboram com as andlises

realizadas na amostra, descritas no item 5.2.
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5.4. Difracéo de Raios X (DRX)

Com o objetivo de estudar a presenca das fases a e B existentes na
amostra de Ti-6Al-4V, como recebida, foram realizadas andlises utilizando-se a
Difracdo de Raios X (DRX), ap06s o preparo da amostra, conforme descrito
anteriormente em 4.3.1.

A FIGURA 39 mostra a Curva de Difracdo obtida na andlise por DRX
da amostra de Ti-6Al-4V e sua respectiva interpretacédo, a partir dos dez picos
obtidos, com intensidades distintas, sendo estes picos determinados ap6s analise
e confronto com o banco de dados das fichas do “Joint Commite on Powder
Diffractions Standards (JCPDS)".

amostra Ti-6Al-4V
(como recebida)

600 - 2
500 +
- 3
cci 400
=
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£
1 4 5 6 7 8
1004 J 9 10
04 w
T T T T T T 1
0 20 40 60 80 100

FIGURA 39: Curva de Difragdo de Raios X obtida por DRX da liga de titanio
Ti-6Al-4V, da amostra como recebida recozida a 800°C por 2 horas.

Velocidade de varredura para andlise de 2° por minuto.
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Na TABELA 7 sao apresentados os valores obtidos, relacionando-se os
diversos picos determinados, em fungdo da intensidade, do angulo 20 e da
distancia interplanar (d), apresentados na Curva de Difracdo de Raios X e as
possiveis correspondéncias das fases a e B, encontradas na amostra de Ti-6Al-

4V, para o titanio.

TABELA 7: Resultados obtidos a partir da Curva de Difragdo de Raios X da Figura

39 relacionando-se o valor da distancia interplanar (d) e o angulo 20

(graus).
Pico 20 Valor d Intensidade | Fase encontrada
(graus)
1 35,500 2,5266 56 Tia (hc)
2 38,580 2,3317 561 Tip (ccc)
3 40,540 | 2,2234 347 Tia(hc)
4 44,460 2,0360 41 Tia(hc)
5 53,420 | 1,7137 41 Tiou(hc)
6 63,470 1,4589 37 Tia(hc)
7 71,120 | 1,3245 66 Tiou(hc)
8 76,920 1,2385 40 Tia(hc)
9 77,960 1,2245 20 Tia(hc)
10 82,540 1,1678 23 Ti(ccc)

Analisando-se o0s valores para 0os dez picos obtidos na curva de
difracdo de Raios X da FIGURA 39, e comparando-os com os valores da distancia
interplanar (d) e o angulo 26, apresentados na Tabela 6, pdde-se indexa-los com
as fichas do “Joint Committe on Powder Diffraction Standards” (JCPDS), e
determinar a presenca da fase para o titanio a, que apresenta estrutura hexagonal
compacta (hc), bem como para o titanio 3, que apresenta estrutura cubica de

corpo centrado (ccc). Pode-se observar que o pico niumero dois, como mostra a
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FIGURA 39 e apresentado na TABELA 7, caracteristico para o titanio fase beta
(TiB-ccc), é o mais intenso e corresponde ao plano de reflexdo (110). Este plano
de reflexdo, mais intenso para a fase beta do titanio (Ti-ccc) possui uma posicéo
coincidente ao plano (002) para o titanio de fase alfa (Tia-hc). O pico numero dez,
como mostra a FIGURA 39 e esta apresentado na TABELA 7, é caracteristico
para o titanio de fase beta (TiB-ccc) e corresponde ao plano de reflexdo (220),
sendo perfeitamente identificado sem que haja coincidéncia com planos da fase
alfa do titanio (Tia-hc).

Com o objetivo de se avaliar a presenca da fase [, presente na
amostra de Ti-6Al-4V, realizou-se o tratamento térmico da mesma. A amostra foi
submetida a uma temperatura de 1000°C durante uma hora e resfriada em agua,
conforme descrito no item 4.4. O intuito do presente tratamento térmico foi obter
um aumento da fase B e a sua retencdo durante o processo de resfriamento. A
amostra de Ti-6Al-4V, apds o tratamento térmico, foi submetida a andlise por
DRX, obtendo-se a curva de difracdo de Raios X da FIGURA 40.

amostra Ti-6Al-4V
3000 (apds tratamento térmico 1000 °C/1h
2 e refriamento em &gua)
2500
£
S 2000 3
3
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1 1 8
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T T T T 1
0 20 40 60 80 100
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FIGURA 40: Curva de Difragdo de Raios X da liga de titanio Ti-6Al-4V, da amostra
tratada a 1000°C por 1 hora e resfriada em agua. Velocidade de

varredura para analise de 2° por minuto.
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A Curva de Difragdo de Raios X obtida da amostra de Ti-6Al-4V,
conforme mostra a Figura 40, comparando-se com a Curva de Difracdo de Raio X
da Figura 39, apresenta uma certa alteracdo nas intensidade e quantidades de
picos obtidos.

A TABELA 8 apresenta os resultados obtidos na determinacdo das
fases presentes na amostra, a partir do difratograma obtido, conforme mostra a
Figura 40, relacionando-se os valores da distancia interplanar (d) e o angulo 20

(graus), bem como, as intensidades correspondentes aos nove picos obtidos.

TABELA 8: Resultados obtidos a partir da Curva de Difracdo de Raios X da
analise da amostra Ti-6Al-4V (Figura 40), tratada termicamente a
1000 °C por uma hora e resfriada em agua, relacionando os valores

da distancia interplanar (d) e o angulo 26 (graus).

Pico 20 Valord | Intensidade | Fase encontrada
(graus)
1 |35,240 | 2,54468 141 Tio (hc)
2 |38,420| 2,34106 2542 Tip (ccc)
3 140,300 | 2,23607 1810 Tia(hc)
4 |53,120|1,72270 79 Tia(hc)
5 |63,060 | 1,47297 22 Tia(hc)
6 |70,460 | 1,33521 58 Tip(cce)
7 |77,220|1,23439 22 Tia(hc)
8 182,360 1,16988 173 Tip(ccc)
9 87,280 1,11615 63 Tia(hc)
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Analisando-se os valores para 0os nove picos obtidos na Curva de
Difragéo de Raio X da Figura 40, e comparando-os com os valores da distancia
interplanar (d) e o &ngulo 20, apresentados na Tabela 8, e apds indexa-los com as
fichas do JCPDS, foi possivel determinar a presenca da fase a (Tia-hc) nos picos
1,3,4,5,7e9, bemcomo a presenca da fase 3 (TiB-ccc) apresentada nos picos
2, 6 e 8. O resultado obtido para a identificagdo da fase p apresenta os planos de
reflexdo: (110), (211) e (220), respectivamente relacionados aos picos 2, 6 e 8,
conforme mostra a Figura 40.

Comparando-se os resultados obtidos a partir das analises de DRX
aplicadas a amostra, como recebida, e a amostra tratada termicamente, verifica-
se a presenca da fase B, porém o plano de reflexdo para a fase B (211),
correspondente ao pico 6, tem posi¢céo coincidente ao plano de reflexdo da fasea
(103), mascarando-se o resultado obtido, para este plano de reflexao.

Realizou-se um novo tratamento térmico na amostra da liga de titanio
Ti-6Al-4V, partindo-se da liga como recebida. A amostra, como recebida, foi
inserida em um tubo de quartzo, retirando-se o ar e selando-a no tubo. Apds este
procedimento, a mesma foi tratada termicamente, a uma temperatura de 1000°C
por duas horas e posteriormente resfriada em agua, conforme descrito em 4.4.
Com a amostra preparada, de acordo com 4.3.1., a mesma foi submetida a
analise por DRX. A FIGURA 41 mostra o difratograma obtido, para a analise
realizada, onde se obteve a presenca de nove picos.
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FIGURA 41: Curva de Difragdo de Raios X da liga de titanio Ti-6Al-4V, da amostra
tratada a 1000°C por 2 horas em tubo de quartzo e resfriada em

agua. Velocidade de varredura para analise de 2° por minuto.

A TABELA 9 apresenta os resultados obtidos na determinacdo das
fases presentes na amostra, a partir do difratograma obtido, conforme mostra a
FIGURA 41, relacionando-se os valores da distancia interplanar (d) e o angulo 20

(graus), bem como, as intensidades correspondentes aos nove picos obtidos.



86

TABELA 9: Resultados obtidos a partir da Curva de Difracdo de Raios X da
analise da amostra Ti-6Al-4V (Figura 41), tratada termicamente a
1000 °C por duas horas em tubo de quartzo e resfriada em agua,

relacionando os valores da distancia interplanar (d) e o angulo 20

(graus).
Pico 20 Valord | Intensidade | Fase encontrada
(graus)
1 |35,280|2,54468 250 Tia (hc)
2 138,480 2,33750 1480 Tip (ccc)
3 140,320 2,23607 1840 Tia(hc)
4 |53,120|1,72270 22 Tia(hc)
5 |70,161| 1,3402 30 Tip(cce)
6 |76,220| 1,2480 115 Tia(hc)
7 |77,220|1,23439 126 Tia(hc)
8 |82,444|1,16988 119 Tip(cce)
9 87,280 1,11615 63 Tia(hc)

Analisando-se os valores para os nove picos obtidos na Curva de
Difragéo de Raios X da Figura 41, e comparando-os com os valores da distancia
interplanar (d) e o angulo 20, apresentados na Tabela 8, e apds indexa-los com as
fichas do JCPDS, foi possivel determinar a presenca da fase a (Tia-hc) nos picos
1,3,4,6,7e9, bem como a presenca da fase 3 (TiB-ccc) apresentada nos picos
2, 5 e 8. O resultado obtido para a identificagdo da fase p apresenta os planos de
reflexdo: (110), (211) e (220), respectivamente relacionados aos picos 2, 5 e 8,
conforme mostra a Figura 41.

Comparando-se os resultados obtidos, a partir das analises de DRX,
aplicadas a amostra da liga de Ti-6Al-4V, como recebida, e as amostras tratadas
termicamente, verifica-se que houve uma retencdo da fase B (Tip-ccc) sendo

possivel a determinacdo desta fase.
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5.5. Microscopia Eletrénica de Transmissao (MET)

A utilizagdo da Microscopia Eletronica de Transmissdo (MET) no
presente trabalho, permitiu o estudo da microestrutura e dos micromecanismos de
deformacéo e fratura da amostra de Ti-6Al-4V (como recebida) e das demais
amostras de Ti-6Al-4V submetidas ao tratamento térmico, conforme descrito em
4.4,

Com a utilizagdo da difracdo de elétrons por area selecionada,
associada a imagem de campo claro e campo escuro, foi possivel a determinagéo

das fases a e 3 no interior dos gréos e sub-graos das amostras analisadas.

5.5.1. Analise microestrutural de gréaos

Para a analise microestrutural de graos, a amostra de Ti-6Al-4V (como
recebida), foi inserida em tubo de quartzo lacrado sob vacuo para a realizacdo do
tratamento térmico, sendo submetida a temperatura de 1000 °C por duas horas, e
posteriormente resfriada em agua. Apds o tratamento térmico, seguiu-se a etapa
do preparo de amostras para observacdo no MET, conforme ja descrito em 4
materiais e métodos experimentais.

O tratamento térmico aplicado a liga de titdnio Ti-6Al-4V, teve como
finalidade verificar a mudanca na estrutura e o comportamento das fases a e 3 da
liga.

As ligas Ti-6Al-4V quando tratadas termicamente, segundo Jovanovié
et al. (2004), a partir de temperatura de 1100°C, 950 °C e 900°C com
resfriamentos bruscos (resfriamento em agua), formam respectivamente as
estruturas martensitica o', uma mistura de o com  com placas de o dentro e no
contorno de gréo de p primario e uma mistura de oo com  com placas de o dentro
e no contorno de grdo de B primario, sendo a propor¢cdo da fase alfa maior a
900°C do que a 950 °C.

A FIGURA 42 mostra uma regido da amostra contendo graos
alongados, com dimensdo aproximada de 1,2 um. Observa-se também a

existéncia de subestruturas de discordancias, onde se pode verificar a sua
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heterogeneidade e também a formacao de grossas paredes nas subestruturas de

discordancias apresentadas.

FIGURA 42: Micrografia obtida por Microscopia Eletrénica de Transmisséo (MET)
da amostra de Ti-6Al-4V (1000°C/2h ), contendo gréos alongados,
paredes grossas e sub estruturas de discordancias.

Utilizou-se a técnica de campo escuro, para a visualizagdo do contorno
de grédo da particula e detalhe da sua dimenséo. Observa-se a presenca da fase 3
identificada a partir da realizacdo da difracdo de elétrons na regido delineada na
FIGURA 43.
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FIGURA 43: Micrografia obtida por microscopia eletrénica de transmissdo (MET)
em campo escuro da amostra de Ti-6Al-4V (1000°C/2h ). Na regido
em destaque realizou-se a difragdo de elétrons.

A FIGURA 44 mostra o padrado de difragdo de elétrons da area selecionada
na particula, como demonstrado na FIGURA 43. Apés a indexacao do padrédo de

elétrons, como mostra a FIGURA 44, foi identificado a presenca da fase p.
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FIGURA 44: Padréo de difragcdo de elétrons realizado na area selecionada da
Figura 43, sendo identificada a presenca da fase beta (ccc), apos a

indexagao.

A FIGURA 45 mostra a existéncia de discordancias de uma forma
lamelar o, como mostra a FIGURA 46 em campo escuro, da FIGURA 45.
Realizou-se a difracdo de elétrons por area selecionada nas fases, conforme
mostra a FIGURA 46, e ap0s a indexagdo pode-se determinar a fase a presente

na lamela observada na FIGURA 45.
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FIGURA 45: Micrografia obtida por Microscopia Eletrénica de Transmisséo (MET)
em campo claro da amostra de Ti-6Al-4V (1000°C/2h ).

- N

FIGURA 46: Micrografia obtida por Microscopia Eletrénica de Transmisséo (MET)

em campo escuro da amostra de Ti-6Al-4V (1000°C/2h ), relativa a
Figura 45 evidenciando a existéncia da fase lamelar alfa.
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A indexacdo da FIGURA 47 permitiu comprovar a presenca da fase
lamelar alfa da FIGURA 46 devido a presenca da fase hexagonal compacta

caracteristica da estrutura da fase alfa.

:
¢ .

(-101'0) .

(10-10)
. s

B=[1-21-3]

FIGURA 47: Padréo de difragcdo de elétrons realizado na area selecionada da
Figura 46 sendo identificada a presenca da fase alfa (hc), apds a

indexagao.

Ahmed & Rack (1998) ao analisarem a liga de Ti-6Al-4V por MET
confirmaram uma diferente sequéncia de nucleacao relacionada com a taxa de
resfriamento da liga e mostraram que essa morfologia alfa tinha uma aparéncia de
blocos com uma estrutura lamelar com deslocamentos internos. A andlise de
difracdo de elétrons da area selecionada confirmou, ainda que estas placas alfa
possuissem uma estrutura cristalina hexagonal idéntica ao da martensita alfa
acicular observadas com maior taxa de resfriamento. As caracteristicas
cristalogréficas e morfolégicas associadas a esta morfologia alfa secundaria
sugeriu que a mesma é formada como uma transformacdo competitiva. O
crescimento, das lamelas alfa, é dependente da taxa de resfriamento imposta a

liga.
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As micrografias das FIGURAS 48 e 49, obtidas por MET, mostram a
existéncia de lamelas alfa tipicas de uma estrutura martensitica. Nestas estruturas
pode-se observar a existéncia de discordancias formadas no material durante o
processo de resfriamento imposto a amostra. Observa-se também a existéncia de

interfaces entre as lamelas e gréos retidos proximos a estas lamelas.

FIGURA 48: Micrografia obtida por Microscopia Eletronica de Transmissao (MET)
da amostra de Ti-6Al-4V (1000°C/2h ), mostrando as lamelas o e

discordancias (campo claro).
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FIGURA 49: Micrografia obtida por Microscopia Eletrénica de Transmissao (MET)
da amostra de Ti-6Al-4V (1000°C/2h), mostrando as lamelas a e

discordancias (campo escuro).

Salem & Semiatin (2009) relatam que ambas as microestruturas
lamelar e bimodal (a+), possuem lamelas hexagonais compactas de fase a em
uma matriz cubica de corpo centrado de fase B. A microestrutura lamelar é
formada durante o resfriamento no campo B, a taxas de resfriamento baixas e
médias, onde a fase lamelar o € a matriz de fase 3, que foram formadas seguem
a orientacdo de Burgers na qual o plano (0001)a esta paralelo ao plano (101)p e a
direcéo [ZIIO]a esta paralela a direcdo [1I I]ﬂ.

A FIGURA 50 mostra regides existentes proximas as lamelas, onde se
realizou o padrdo de difracdo (FIGURA 51), em regifes préximas as lamelas,
obtendo-se como resultado do padrédo de difracdo de elétrons a confirmacdo da
fase beta, que coexiste na estrutura da amostra. A existéncia da fase beta
determina que na amostra haja transformacédo de parte da sua estrutura alfa
secundaria em beta, retida entre as lamelas de alfa.
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(B)
FIGURA 50: (A) Micrografia obtida por microscopia eletrénica de transmissao (MET)
da amostra de Ti-6Al-4V (1000°C/2h ), evidenciando a interface lamelar
e (B) respectivo padrdao de difracdo de Micrografia obtida por

Microscopia Eletronica de Transmissdo (MET) da amostra de Ti-6Al-4V

(1000°C/2h ), evidenciando na interface lamelar elétrons da area

selecionada da Figura 50 (A), identificacdo da presenca da fase beta
(cco).
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5.5.2. Tragéo in situ e fractografia

Realizou-se no presente trabalho estudos para a determinacdo dos
mecanismos de deformacéo e fratura, aplicando-se a técnica de tragdo in situ em
temperatura ambiente, utilizando-se a microscopia eletrénica de transmisséao.
Para a realizacdo dos ensaios, foi utilizada a amostra de titanio da liga Ti-6Al-4V
tratada termicamente a 1000°C por uma hora e resfriada em agua, conforme
descrito no item 4.4.

Em metais que apresentam estrutura hexagonal compacta, diferentes
modos de deformacdo podem ser ativados durante a deformacdo plastica:
processos de deslizamento e de maclacao.

A FIGURA 51 mostra os possiveis sistemas de escorregamento em metais
com estrutura cristalina hexagonal compacta (hc), estudado por Bridier et

al.(2005), relativos aos sistemas de escorregamento: basal, prismatico e piramidal

de primeira ordem com o vetor de Burgers é=%<1150>, bem como os sistemas

piramidal de primeira e segunda ordem com o vetor de Burgers C+a = %<11§3>.

Piramidal de primeira ordem Piramidal de segunda ordem
M,=(1122)

P =(1100)

# prismatico

Basal

B = (0001) @, Vetor de Burger

Vetor de Burger

FIGURA 51: Modelo utilizado para representar os sistemas de escorregamento
em metais (hc) (Bridier et al.,2005).
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A possibilidade de o escorregamento ocorrer nos planos prismaticos,
piramidal ou basal estd geralmente associada com a andlise da tensdo de
cisalhamento. Uma das dificuldades de identificar os mecanismos de deformacéo
no titdnio puro ou em suas ligas esta relacionada com a complexa competicdo
entre os diferentes sistemas de escorregamento (Bridier et al.,2005).

A FIGURA 52 (A) apresenta a amostra de Ti-6Al-4V tensionada no

Microscopio Eletrdnico de Transmissdo (MET). A seta indica a regido de analise.

B=z=[0001]

(B)
FIGURA 52: (A) Micrografia eletronica da amostra de Ti-6Al-4V e (B) o respectivo

padréo de difragcéo realizado na regiéo indicada em (A).
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Realizou-se a indexacdo do padrdo de difragdo de elétrons, FIGURA 52
(B), da area selecionada relativa a FIGURA 52(A) e obteve-se como resultado o

padrdo relativo a fase a (hc) da amostra da liga de Ti-6Al-4V. A partir da direcédo
de observagao B=[0001], verifica-se 0 escorregamento dos planos prismaticos

(1700) e (1010), de acordo com a FIGURA 52 (B).

A FIGURA 52(A) mostra lamelas (verticais em relacdo ao plano de
visualizacdo) onde coexistem regifes da fase o e fase . Durante o ensaio de
tracdo foi escolhida uma regido da amostra, onde se observa o inicio da
deformagéo sofrida pela amostra durante o ensaio de tragdo in situ, sendo
aplicados deslocamentos de 0,05mm a partir da posicdo inicial, gerando
deslocamentos cumulativos de :0,05mm, 0,20mm, 0,15mm, 0,20mm e 0,25mm. A
tracdo aplicada a amostra ocorre perpendicularmente a direcdo de observacéo
B =[0001].

A evolucao do comportamento da amostra sob tens&o, no ensaio de tragao
in situ, pode ser observada nas FIGURAS 53 até 58.
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Discordancias

Sentido da tracéo # '

FIGURA 53: Micrografia eletrbnica da amostra de Ti-6Al-4V, relativa a andlise de
tracdo in situ para um deslocamento de 0,05mm em relagdo a

posicao inicial.

A FIGURA 53 mostra o aumento de discordancias causado pelo
carregamento aplicado a amostra, obtendo-se um deslocamento de 0,05mm. Na
Regido A indicada na FIGURA 53 observa-se o deslizamento dos planos

lamelares existentes na amostra.
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Sentido da tracao

FIGURA 54: Micrografia eletrénica da amostra de Ti-6Al-4V, relativa a analise de
tracdo in situ para um deslocamento de 0,10mm em relagdo a

posicgao inicial.

A FIGURA 54 mostra o surgimento de discordancias entre as lamelas,
conforme regido delineada na figura. Apds o carregamento aplicado, houve um
deslocamento de 0,010mm em relagéo a posicéo inicial.
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Contornode
grao

Sentido da tracao

FIGURA 55: Micrografia eletrénica da amostra de Ti-6Al-4V, relativa a analise de
tracdo in situ para um deslocamento de 0,15mm em relagdo a

posicgao inicial.

A FIGURA 55 mostra o aparecimento de novas discordancias, conforme
indicado pelas setas na figura e observa-se também a existéncia de um contorno
de grdo disposto entre as placas lamelares, ap0s tracdo in situ para um

deslocamento de 0,15mm em relag&o a posicéo inicial.
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FIGURA 56: Micrografia eletrénica da amostra de Ti-6Al-4V, relativa a analise de

tracdo in situ para um deslocamento de 0,20mm em relagdo a

posic¢ao inicial.

A FIGURA 56 mostra a presenca de deslocamentos dos planos devido
a uma deformacao, gerada pela tracdo in situ, a partir de um deslocamento de
0,020 mm em relacdo a posicao inicial mostrando também a existéncia de
colénias de lamelas .

As FIGURAS 57 e 58 mostram o deslocamento dos planos e a
deformacdo de lamelas presentes na amostra, apds a tracdo in situ, para um

deslocamento de 0,25mm em relag&o a posigéo inicial.
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FIGURA 57: Micrografia eletrbnica da amostra de Ti-6Al-4V, relativa a andlise de
tracdo in situ para um deslocamento de 0,25mm em relagdo a

posic¢éao inicial.

Coléniade
lamelas

FIGURA 58: Micrografia eletrbnica da amostra de Ti-6Al-4V, relativa a andlise de
tracdo in situ para um deslocamento de 0,25mm em relagdo a

posicgao inicial.
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FIGURA 59: Micrografias da amostra de Ti-6Al-4V relativas as analises de tragéo
in situ para diferentes deslocamentos: (A) 0,05 mm, (B) 0,20 mm, (C)
0,15 mm, (D) 0,20 mm, (E) e (F) 0,25 mm

A FIGURA 59 (A) até (F) mostra que apos a aplicacdo do deslocamento
houve a formacédo de discordancias, que se tornam mais intensas a medida que a
tracdo aplicada aumenta. Observa-se também que além do deslocamento dos
planos ocorre uma deformagéo dos gréos existentes na amostra.

ApOs o rompimento da amostra, analisou-se a superficie da fratura,
conforme mostra a FIGURA 60, por Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV).
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IE Camscan 54 20 kW 37 mm SE Cido 36 x I 5 )] |1

FIGURA 60: Micrografia eletrbnica da face (A) da amostra de Ti-6Al-4V utilizada
no ensaio de tracdo “in situ”; (B) Detalhe da regido de area fina da
amostra de Ti-6Al-4V,onde se observa in situ o inicio da fratura.

Ao descrever o comportamento local da fratura em liga de titdnio de pureza
comercial, Baptista (2000) verificou que parametros continuos de dano podem ser
empregados na modelagem da propagacdo de trincas, sob diferentes tipos de
carregamento, sendo que se inclui numa area especifica a Mecéanico do Dano
denominada “concepcéao local da fratura”. Nestas condi¢cdes a fratura geralmente
ocorre sem a formagdo de uma trinca principal e se desenvolve lentamente
através do crescimento de microcavidades nos graos (fratura ductil transgranular)
simultaneamente ao crescimento de microtrinca nas fronteiras de graos (fratura
fragil intergranular), ou seja, ela € caracterizada pela evolucdo de
descontinuidades microscépicas num volume relativamente grande de material.

A superficie de fratura revela a presenca de grandes é&reas com
degraus de mesma orientacéo e zonas de falhas de tracdo associada com estrias
em diferentes angulos na direcdo de crescimento da fratura, como mostram as
FIGURAS 61 e 62.
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FIGURA 61: Micrografia eletrbnica em detalhe da regido de area fina da amostra
de Ti-6Al-4V, analise por MEV, onde se observa in situ o inicio da
fratura, (A) area fina superior e (B) area fina inferior (aumento 440

vezes)
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FIGURA 62: Micrografia eletrénica em detalhe da regido de area fina da amostra
de Ti-6Al-4V, andlise por MEV, onde se observa in situ o inicio da

fratura.

Bantounas et al. (2007) estudaram os mecanismos de fratura em ligas
de Ti-6Al-4V por MEV e mostraram que a morfologia dos degraus na superficie de
fratura depende da orientacdo de carregamento e da eficacia dos sistemas de

deslizamento tanto no cristal quanto na textura do titanio.
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5.5.3. Transformacgéo de fase in situ

Para a realizagéo do ensaio de transformacao de fase in situ utilizou-se
a amostra de Ti-6Al-4V, tratada termicamente a 1000°C por duas horas, conforme
descrito no item 4.4.

Poorganji et al.(2009) e Mironov et al (2009) estudaram a
microestrutura de ligas de titdnio o+p, e observaram que diferentes
microestruturas podem ser obtidas pela mudanca do processo de tratamento
térmico. A estrutura lamelar o comecga a se formar a partir do contorno dos graos
B, pelo resfriamento da fase B solubilizada. A estrutura lamelar o+ possui a
mesma orientagéo da fase lamelar a. O tamanho final da fase lamelar o pode ser
controlada pela taxa de resfriamento aplicada.

A FIGURA 63 mostra uma microestrutura intragranular composta de
placas de fase a primaria, longas e paralelas e com a retencdo da fase 3 entre as

placas de fase a.

FIGURA 63: Micrografia eletrbnica em campo escuro da amostra de Ti-6Al-4V

apresentando em sua estrutura lamelas longitudinais.
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As transformagcbes que ocorrem no Titanio e suas ligas sé&o
dependentes da temperatura de trabalho, da taxa de resfriamento e
microestrutura inicial.

No presente trabalho, para o estudo da transformagéo de fase in situ,
iniciou-se 0 ensaio observando-se a amostra a temperatura ambiente, conforme
mostra a FIGURA 63. A partir das lamelas observadas na micrografia realizou-se
0 padrdo de difracdo de elétrons para se determinar a fase compreendida pela
lamela conforme mostra a FIGURA 64. Apés a indexacao do padréo de difracdo

de elétrons, pode-se confirmar a presenca da fase a na estrutura.

.- 'E=[ooq1]

FIGURA 64: Padréo de difragcdo de elétrons realizado na area selecionada da
Figura. 63, sendo identificada a presenca da fase alfa (hc), apés a
indexagao.

A FIGURA 65(A), micrografia eletrbnica em campo claro da FIGURA
63, mostra a retencdo de placas entre as lamelas longitudinais alfa.
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(B)

FIGURA 65: Micrografia eletrénica da amostra de Ti-6Al-4V, (A) amostra no inicio
do ensaio e (B) apés a elevagdo da temperatura in situ aplicada a
amostra de 600 °C.
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Para registrar a transformacéo de fase, na FIGURA 65 (B), elevou-se a
temperatura in situ até 600°C, sendo que o aquecimento aplicado a amostra foi
realizado, variando-se a temperatura em patamares de 50°C até atingir a
temperatura de 600°C. Durante o ensaio observou-se a mudanca da estrutura
interna da amostra a partir da temperatura de 600°C. Comparando-se as
FIGURAS 65 (A) e (B) observa-se a mudanca da estrutura. Durante o ensaio,
partindo-se da nova estrutura obtida, conforme mostra a FIGURA 65 (B), realizou-
se 0 padrao de difracdo de elétrons na nova estrutura observada.

A FIGURA 66 mostra o padrdo de difracdo de elétrons na nova
estrutura formada. Apdés a indexacdo do padrdo de difragdo de elétrons foi

determinada a presenca da fase B (ccc), indicando a mudanca da fase in situ.

FIGURA 66: Padrao de difracdo de elétrons realizado na area selecionada da
Figura 65 (B) sendo identificada a presenca da fase beta (ccc), apos
a indexagao.

Em fungcdo do processo de obtencdo de imagem ser dinadmico, na
FIGURA 65 (B), observa-se um realinhamento da microestrutura interna do

material podendo-se visualizar a formacéao de grdos com dimensoes distintas.
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5.5.4. Analise de sub-grdos utilizando-se Microscopia Eletrénica de
Transmissao de Alta Resolucédo (MET-AR)

As amostras de Ti-6Al-4V foram preparadas para observagéo e analise
no Microscépio Eletrénico de Transmissédo de Alta Resolucdo (MET-AR) analitico
Jeol 200kV, CCTM/IPEN, seguindo-se as etapas de preparacdo da amostra para
MET-AR, conforme descrita em 4 Materiais e métodos experimentais. Foram
obtidos discos com 3 mm de diametro e espessura aproximada da area fina de 2
mm. Para a obtencdo dos discos com 3 mm de diametro utilizou-se a
eletroerosdo. Na reducao da espessura iniciou-se com o lixamento do disco em
lixa 600 um e, para obtencéo da &rea fina utilizou-se o equipamento TENUPOL no
afinamento eletrolitico da amostra, com o intuito de obter a éarea fina de
observacéo e analise no MET-AR analitico.

Nesta etapa do trabalho foram utilizadas amostras da liga de titanio
Ti-6Al-4V na condicéo inicial, ou seja, recozidas a 800°C por duas horas e
amostras tratadas termicamente, utilizando-se a temperatura de 1000°C por uma
hora, realizando-se o resfriamento das mesmas em agua. As amostras, apos o
tratamento térmico foram preparadas para a analise no MET analitico. As
micrografias eletrGnicas a seguir revelam a alteracdo sofrida pela liga de titanio
apos o tratamento térmico, ao qual foi submetida.

A FIGURA 67 apresenta a micrografia da amostra de Ti-6Al-4V,
recozida a 800°C por duas horas (como recebida). Observamos que a
microestrutura apresenta regides onde ocorreu o encruamento. Verificamos
discordancias causadas na conformacé&o mecanica aplicada ao material.

A FIGURA 68 mostra em detalhe franjas de discordancias, onde se verifica
planos sobrepostos na amostra.
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discordancias

FIGURA 67: Micrografia eletrdnica da amostra de Ti-6Al-4V recozida 800°C por

duas horas.

FIGURA 68: Micrografia eletronica da amostra de Ti-6Al-4V recozida a 800°C por

duas horas, apresentando franjas.
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A FIGURA 69 (A) mostra uma regido contendo sub-gréos, com uma
regido escura que se assemelha a uma estrutura lamelar. Em (B) tem-se uma
regido formada por sub-grdos na face e algumas franjas de discordancia, e em
(C) mostra regifes contendo discordancias seguidas de planos sobrepostos.

(A) (B)

©

FIGURA 69: Micrografia eletronica da amostra de Ti-6Al-4V recozida a 800°C por

duas horas

Na FIGURA 70, a qual foi obtida no modo de alta resolucdo, pode se
constatar a presenca de maclas ao longo das micrografias (A) e (B). Em (A)
percebe-se um tipo de borda na interface com pequeno defeito
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(B)

FIGURA 70: Micrografia eletrénica da amostra de Ti-6Al-4V, apds o tratamento
térmico 1000°C/1h e resfriamento rapido em é&gua, apresentando
maclas longitudinais em (A) e (B).
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.Manero et al. (2000) relatam que no caso do titnio puro existem
fatores microestruturais, tais como a prévia existéncia de deslocamentos nas
interfaces dos contornos dos planos martensiticos de o'. Acredita-se que apesar
de em testes realizados com titnio puro ndo ser possivel esta observagéo
existem fatores na microestrutura martensitica de o, mo a existéncia de
deslocamentos e interfaces o'/a’, que podem reduzir a energia de ativagao

necessaria para a nucleacao dos planos das maclas em (1011).

FIGURA 71: Micrografia eletrénica da amostra de Ti-6Al-4V, apds o tratamento

térmico 1000°C/1h e resfriamento rapido em agua.
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Na FIGURA 71, obtida no modo de alta resolucdo, é visivel a
orientacdo dos planos cristalinos existentes na amostra de Ti-6Al-4V, observa-se
a presenca de sub-grdos na regido escura. Ao se medir os angulos formados
entre os planos valores que variam de 60° a 70° s&o encontrados, preponderando
0 angulo de 65°. Esta variacdo pode ser explicada pela proximidade com regifes
onde ha a presenca de sub-gréos.

A FIGURA 72 mostra planos sobrepostos com a formacgéo de maclas e
zonas de discordancias, sendo possivel observar a variacdo no tamanho das
maclas. Este comportamento pode ser atribuido a taxa de resfriamento imposta a

amostra.

FIGURA 72: Micrografia eletrénica da amostra de Ti-6Al-4V ,apds o tratamento

térmico 1000°C/1h e resfriamento rapido em agua.
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Na FIGURA 73 observa-se maclas dispostas longitudinalmente com
dimensdo aproximada de 2,5 nm, bem como discordancias e a deformacgéo do

plano.

FIGURA 73: Micrografia eletrénica da amostra de Ti-6Al-4V, apds o tratamento
térmico 1000°C/1h e resfriamento rapido em agua.
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6. CONCLUSOES

Para a liga de titanio Ti-6Al-4V, objeto de estudo do presente trabalho,
a partir da amostra como recebida, tratada a 800°C por duas horas, foram
realizados os tratamentos térmicos, aplicando-se a temperatura de 1000°C por
uma hora e resfriamento rapido em agua e 1000°C por duas horas, com a
amostra mantida sob vacuo em tubo de quartzo selado e resfriada em agua. Os
tratamentos térmicos realizados promoveram a mudan¢ca da microestrutura da
amostra, formando plaquetas de martensita, com a retencdo da fase  (ccc) e
transformando parte da estrutura o (hc) secundaria existente em uma estrutura 3,
gue se encontrava retida entre as lamelas de alfa.

Para a caracterizacdo da microestrutura da amostra como recebida e
apos os tratamentos térmicos, foram realizadas as anélises com a liga de titanio
Ti-6Al-4V, utilizando-se o MEV/EDS/EBSD, onde se pdde determinar a presenca
da fase o e caracterizar a fase 3 nos contornos de graos da fase o. Utilizou-se a
técnica de DRX para a analise das fases o e [ presentes na amostra, cujos
resultados revelam a presenca da fase 3 em uma matriz de fase a.

Para os estudos in situ de deformacgao e fratura, transformacéo de fase,
caracterizagcdo microestrutural e nanoestrutural das amostras, utilizou-se o MET
convencional e MET-AR. Esta técnica permitiu a determinacdo da presenca da
fase o com morfologia lamelar, formada heterogeneamente na transicéo p—a e a
formacéo da fase a secundéria, formada a partir da taxa de resfriamento aplicada
a amostra no campo a+p. Observa-se a presenca de maclas e discordancias, no
ensaio de tracdo in situ gerado pelo deslizamento do plano basal e prismatico da
fase a, presente na amostra, em fungao desses planos requererem baixa tensao

critica de cisalhamento.

B Analises por MEV/EDS/EBDS — Nas andlises por microscopia eletrénica de
varredura, associada a espectroscopia de energia dispersiva e difracdo de

elétrons retroespalhados, verifica-se a presenca da fase o do titanio, sendo
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possivel identificar os planos cristalograficos hexagonal compacto (hc),
bem como a presenca da fase 3, cubica de corpo centrado (ccc) presentes
na amostra.

As andlises por microscépia eletrbnica de transmissédo de alta resolucao
permitem o estudo nanocristalino da amostra.

Os estudos de deformacéo e fratura da amostra “in situ” no MET permite
gue o trabalho seja uma contribuicdo original para o entendimento na
escala nanométrica dos micromecanismos de deformacéo e fratura da liga
de titanio Ti-6Al-4V.

As andlises por microscépia eletrbnica de transmissédo de alta resolucao
permitem o estudo nanocristalino da amostra.

Observou-se a presenca da microestrutura lamelar, formada durante o
resfriamento no campo B, promovendo a transformacdo de parte da
estrutura alfa secundaria em beta, que se encontrava retida entre as
lamelas de alfa.

Para as diferentes condicdes de tratamento térmico aplicado a liga
metalica, foram observadas as variagcfes entre a quantidade das fases a e

B, em relacdo a microestrutura original do material

TRABALHOS FUTUROS

Estudo para grdos nanométricos aplicados a liga Ti-6Al-4V.

Consideraces tedricas do modelo macroscopico aplicados a tracdo, para

a escala nanométrica.
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