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RESUMO

Foram caracterizadas micro estruturalmente e mecanicamente a liga Ti-6A£-4V obtida através da metalurgia do
p6 em atmosfera ndo controlada variando os parametros de sinterizacdo. As amostras foram compactadas em
uma prensa uniaxial a 874 MPa, 999 MPa e 1124 MPa, ¢ sinterizadas sem atmosfera protetora ou vacuo, nas
temperaturas de 675 °C, 750 °C e 850 °C. Ao sinterizar o material, houve influéncia dos 6xidos nos resultados
devido a alta afinidade que o titanio tem por elementos intersticiais, promovendo um aumento na densidade
e elevados valores de dureza. A partir dos resultados verificou-se que o tratamento realizado na pressdo de
1124 MPa e temperatura de 750 °C foi o que apontou a maior dureza na fase beta (), sendo o valor de 1165,1 HV.
Na fase alfa (a), o maior valor foi de 1321,3 HV, apresentado pelo tratamento realizado na pressdo de
999 MPa e temperatura de 850 °C. Os eclevados valores na dureza observados na liga estdo associados ao
reforgo promovido pela dissolugdo atomos de Fe. Materiais com elevada dureza possuem uma vasta aplicagdo
nas industrias aeroespaciais e biomédicas, que buscam sempre por melhores resultados de resisténcia mecanica,
aumentando assim a vida util e a aplicabilidades de seus produtos.
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ABSTRACT

Were characterized microstructurally and mechanically the Ti-6A(-4V alloy obtained through powder
metallurgy in an uncontrolled atmosphere, varying the sintering parameters, arose. The samples were compacted
in a uniaxial press at 874 MPa, 999 MPa, and 1124 MPa, and sintered without a protective atmosphere or
vacuum, at 675 °C, 750 °C, and 850 °C. When sintering the material, the oxides influenced the results due to
titanium’s high affinity for interstitial elements, promoting increased density and high hardness values. Based on
the results, the treatment carried out at a pressure of 1124 MPa and a temperature of 750 °C showed the highest
hardness in the beta phase (B), with a value of 1165.1 HV. In the alpha phase (a), the highest value was 1321.3
HV, presented by the treatment performed at a pressure of 999 MPa and a temperature of 850 °C. The high
hardness values observed in the alloy are associated with the reinforcement promoted by the dissolution of Fe
atoms. Materials with high hardness values use in the acrospace and biomedical industries, which always look
for better mechanical resistance results, thus increasing their products’ useful life and applicability.
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1. INTRODUGAO

O titanio e suas ligas sdo amplamente utilizados em aplicagdes industriais, acroespaciais ¢ biomédicas por
apresentar excelentes propriedades mecanicas e quimicas, além de resisténcia a corrosdo e biocompatibilidade
[1]. Pesquisadores tem buscado por materiais mais leves e resistentes em aplicacdes industriais, especialmente
no ramo automobilistico e aeroespacial [2]. Componentes mais leves sdo mais eficientes energeticamente,
consequentemente mais econémicos. Devido as exigéncias por melhores propriedades fisicas e mecanicas, as
ligas de titanio (Ti) tém sido bastante utilizadas por apresentarem densidade inferior ao do aco [3], geralmente
na faixa de 4,37-4,56 g/cm? [4]. As ligas de titdnio presentam propriedades que as qualificam para serem
utilizadas em diversas aplicagdes. Os materiais provenientes do titdnio vém sendo utilizados pela industria
automobilistica desde do ano de 1980, quando foram empregados nos carros da F1. Esses materiais tratados
quimicamente eram empregados no revestimento dos motores, visando o aumento da propriedade de dureza
[5]. As ligas de Niquel-Titanio apresentam propriedades unicas para aplicagdes nas industrias automobilistica,
aeroespacial e biomédicas. Sendo utilizados para confeccdo de atuadores automaticos, espagonaves, sistemas
micro eletromecanicos, dispositivos elétricos, fios para cavidade bucal, motores térmicos e componentes para
sistemas de orientacdo de energia solar de satélites [6].

Apesar de oferecem propriedades favoraveis, as ligas de titdnio possuem um alto custo que deve ser
levado em consideracdo. Em geral, o titanio ¢ pelo menos 20 vezes mais caro que o aco carbono ¢ 4 a 5 vezes
mais caro que o aco inoxidavel. O custo inerente dos processos de fabricagdo convencionais, como: o desperdicio
de matéria prima, os desgastes de ferramentas e baixo tempo de produgdo, ¢ a principal motiva¢ao para o avango
e desenvolvimento das pesquisas voltadas para metalurgia do p6 [7, 8]. A liga de titdnio Ti-6A£-4V foi criada
na década de 1950 por Stanley Abkowitz nos Estados Unidos e sozinha representa mais da metade do uso de
materiais a base de titanio no mundo [4]. Isso se d4 devido a baixa densidade, alta resisténcia a corrosao e
biocompatibilidade superior [9]. E a principal liga de titanio usada para aplicagdes médicas e odontologicas.
Os exemplos incluem pinos e parafusos ortopédicos, grampos cirurgicos, molas, aparelhos ortodonticos,
substitui¢cdes de articulagdes, vasos criogé€nicos para armazenamento médico e dispositivos de fixagdo Ossea
[4]. No entanto descobriu-se que a utilizagdo a longo prazo de implantes fabricados a partir da liga Ti-6A -4V
sdo prejudiciais a saude, a fric¢do causada por atividades humanas leva a libera¢ao continua de aluminio (Al) e
vanadio (V) no corpo humano, e esses elementos de liga provaram ser toxicos e causar alergias, além de efeitos
adversos a satde que afetam negativamente o ser humano [10]. A liga Ti-6A(-4V ¢ considerada bifasica por
apresentar duas fases distintas, fase (o) e fase (B) que contém entre 4 e 6% de elementos estabilizadores de
fase B, como vanadio, molibdénio, tungsténio, tantalo e silicio. O alumino presente na liga ¢ adicionado como
estabilizador e endurecedor da fase a devido ao seu efeito de enriquecimento na resisténcia da solugdo enquanto
o vanadio estabiliza a fase B ductil, proporcionando trabalhabilidade a quente [11].

A metalurgia do p6é vem sendo utilizada pela humanidade a milhares de anos, porém, as aplicagdes
industriais de obtengdo de pegas sinterizadas ¢ recente, quando comparada com outros processos metalurgicos. Os
avangos experimentais, obtidos através dessa técnica, na década de 1970 possibilitou aos materiais caracteristicas
como: aumento na performance, melhor controle microestrutural, homogeneidade composicional e materiais
com propriedades mecanicas em niveis relevantes, quando comparadas aos produtos obtidos por fundigdo ou
conforma¢do mecanica. A metalurgia do p6 caracteriza-se pelo uso de pos metalicos e ndo-metalicos como
matéria prima na produgdo de pec¢as com formas definidas ou parcialmente definidas. No processo também ¢
realizado a sinterizagdo em uma temperatura abaixo da temperatura de fusdo da liga metalica principal, perante
condigdes controladas de tempo, temperatura e ambiente [12, 13].

Atualmente essa tematica tem sido alvo de diversas pesquisas. No trabalho desenvolvido por SAXENA
et al. [14] foi feito uma revisdo teodrica sobre os reforgos utilizados em ligas metalicas, assim como os
parametros relacionados ao processo de fabricagao por metalurgia do p6, sendo eles: a pressdao de compactagao
e a temperatura de sinterizacdo. A variacdo desses pardmetros sdo responsaveis por fornecerem melhores
propriedades mecanicas. No estudo feito por FANG et al. [7] foi avaliado as formas de obtencdo do p6 de Ti,
assim como a influéncia dos processos de obtengdo através da metalurgia do p6. Observou-se a importancia da
pressao de compactacao, promovendo melhores propriedades mecanicas a liga de Ti sinterizada, corroborando
com o estudo realizado por SAXENA et al. [14].

A dureza e a resisténcia mecanica do titanio tendem a aumentar com a presenga de elementos inter-
sticiais, uma vez que o titdnio tem grande afinidade com elementos como hidrogénio, carbono, nitrogénio e
oxigénio, todos formadores de solugdes solidas intersticiais. O oxigénio é, normalmente, o elemento intersticial
mais importante, comumente o efeito total desse residual ¢ expresso pelo “oxigénio equivalente”, dado pela
expressdo: % OE =% O + 2 x % N + 2/3 x % C [15]. Como um indicador da resisténcia dos materiais a defor-
magao, a dureza vickers reflete ndo apenas a densidade e a resisténcia dos materiais, mas também as mudangas
nas propriedades mecanicas locais [16].
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As ligas de titanio possuem como principal limitagdo a reatividade quimica com outros materiais em
temperaturas elevadas. Por esse motivo desenvolveu-se técnicas ndo convencionais de fusdo e fundigdo, que
vem sendo alternativa viavel para a fabrica¢do de produtos a partir dessas ligas. Este trabalho traz uma inter-
essante abordagem sobre como parametros de pressdo e temperatura de sinterizagdo podem influenciar nas
propriedades de microdureza da liga Ti-60-4V produzidas a partir da metalurgia do pd. Partindo desse principio,
surgiu-se a ideia de caracterizar a liga Ti-6A -4V obtida através da metalurgia do p6. O trabalho avaliou as
propriedades fisicas (massa, volume e densidade) e microestruturais da liga confeccionadas em atmosfera ndo
controlada, variando os parametros de pressdo de compactacdo ¢ temperatura de sinterizagdo. O conhecimento
dessas propriedades e determinagdo desses parametros poderia viabilizar a utilizagao dessa liga na construgdo e
desenvolvimento de novos produtos dedicados a indistria automotiva ou aeroespacial.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1. Obtencao e caracterizagado dos constituintes da liga

Aliga de titanio Ti-6AL-4V de grau V e granulometria de 250 mesh foi obtida da empresa Multicel®. As amostras
em forma de p6 foram submetidas as analises de difra¢ao de raios X (DRX) e de espectrometria de fluorescéncia
de raios-X (EFRX). A DRX foi realizada em um difratdmetro, modelo Miniflex II da Rigaku®, com radiacao
Cu-Ka (L = 1,54 A), voltagem de 30 k/V e corrente de tubo de 30 mA. As amostras foram analisadas na faixa
de 10 a 80° em 260, com abertura de fenda de 0, 15°. O feixe foi defasado em relagdo a amostra com velocidade
de 1° min' e passo de 0,02°. Para a construgo do difratograma utilizou-se uma interface grafica Profex®, e para
refinamento aplicou-se o método Rietveld para dados de DRX pelo programa BGMN®. A EFRX foi realizada
com a utilizagdo de um espectrometro de fluorescéncia de raios X por energia dispersiva modelo EDX-7000 da
Shimadzu®.

2.2. Confecgao das amostras

As amostras foram confeccionadas a partir do processo de metalurgia do pd. Inicialmente realizou-se a limpeza da
matriz de compactagdo com a utilizagdo de alcool isopropilico para retirada de impurezas (Figura 1a). A matriz foi
lubrificada com uma solugdo de estearato de zinco diluido em acetona para evitar a aderéncia do pd nas paredes
da matriz durante a compactagdo (Figura 1b). Ap6s o preparo da matriz, realizou-se a pesagem de 1,8 g da liga,
com granulometria de 250 MESH, em uma balanga analitica com precisdo de 0,0001 g, sendo o p6 depositado na
matriz de ago temperado com didmetro interno de 10,0 mm. Em relagdo a temperatura ¢ pressdo, foram efetuados
ensaios empiricos, com diferentes parametros, sendo utilizado os que apresentaram menor grau de oxidagdo na liga.
O material foi compactado com uma prensa hidraulica manual BONEVAU®, com capacidade de 10 t. As amostras
foram compactadas uniaxialmente sob temperatura ambiente e pressdo de 874, 999 e 1124 MPa (Figura 1d). No
momento da prensagem do material, foi estabelecido um tempo de relaxagdo de 30 s a cada tonelada aplicada. Apds
atingir a pressdo maxima de 9 t de compactagao, cada corpo de prova foi deixado por 30 s antes da retirada do
carregamento. Posteriormente, os corpos de prova no formato cilindricos foram retirados da matriz, ¢ suas medidas
de espessuras ¢ diametros foram coletadas com a utilizagdo de um paquimetro analdgico (resolugdo 0,05 mm).

Ap0s a etapa de compactagdo, as amostras foram levadas para uma mufla digital microprocessado (ZEZI-
MAQP), e sinterizadas em atmosfera ndo controlada durante um periodo de 1 h, nas temperaturas de 675 °C,
750 °C e 850 °C (Figura le). Durante o processo de sinterizagao, utilizou-se uma base de tijolo refratario inerte
para evitar o contato direto das amostras com o material do forno. As amostras ficaram no forno por um periodo
de 24 h até atingir a temperatura ambiente. Seguidamente, realizou-se o processo de medi¢des das dimensdes das
amostras ap0s a sinterizagdo (Figuras 1g). No total, foram produzidas 90 amostras nas dimensdes de 7 mm de
espessura ¢ 10 mm de didmetro, divididas em trés tratamentos (Tabela 1). Informagdes como massa, espessura e
diametro dos corpos de prova serviram para determinagdo da densidade antes e depois da sinterizagao.

2.3. Metalografia e microscopia 6ptica

Apds o processo de sinterizagdo, as amostras passaram por um processo de acabamento superficial, utilizando
lixas d’agua com as granulometrias de 220, 320, 400, 500, 600 ¢ 800 para remo¢do da camada oxidada. Em
seguida, realizou-se polimento com um pano metalografico e alumina em suspensdo N° 4. Para a obtengdo de
uma superficie com o minimo de imperfei¢des. A analise foi feita em um microscopio optico Olympus®, GX51,
com uma ampliag¢do de 100x nas configuragdes de campo claro e campo escuro.

2.4. Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

Imagens de Microscopia Eletronica de Varredura foram obtidas das amostras da liga de titanio antes e depois da
sinterizagdo por meio de microscopio Tescan Vega 3 LMU (Kohoutovice, Republica Tcheca), com o intuito de
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Figura 1: Processo de fabricagdo das amostras partir da metalurgia do p6. (a) Limpeza da matriz; (b) Matriz montada apds
o processo de limpeza; (c) Pesagem do po; (d) Compactagdo do pd; (e) Sinterizagdo das amostras produzidas; (f) Amostras
sinterizadas; (g) Medigao do didmetro.

Tabela 1: Parametros dos tratamentos avaliados.

TRATAMENTO TEMPERATURA (°C) PRESSAO (MPa)
675874 675 874
675 -999 675 999
675 —-1124 675 1124
750 — 874 750 874
750 - 999 750 999
750 — 1124 750 1124
850 - 874 850 874
850 -999 850 999

avaliar a eficiéncia do processo. Como as mesmas nao eram condutoras de elétrons, foram fixadas em suportes
metalicos para o processo de metalizacdo, aplicando uma fina camada superficial de 9 nm de ouro com a uti-
lizacdo de um metalizador modelo Q150R ES (Quorum Technologies, Lewes, Reino Unido). A voltagem do

equipamento foi ajustada para 10,0 kV, capturando imagens na regido superficial das amostras, com uma ampli-
acao de 500 e 7000x.
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2.5. Resisténcia a microdureza Vickers

O ensaio foi realizado seguindo a norma American Society for Testing and Materials E384 [17]. As amostras
sinterizadas foram posicionadas em um microdurémetro Shimadzu modelo HMV-2T, em seguida foi aplicado
uma forga de 980,7 mN durante 10 s para endentagdo. No total, foram realizadas 10 endentagdes em cada fase
apresentada pela liga. As fases foram observadas no microdurémetro utilizando-se lente com aumento de 40x.

2.6. Delineamento experimental

Os dados foram organizados em planilhas e posteriormente, seguindo procedimento metodolégico proposto
por COSTA et al. [18] e MARTINS et al. [19] aplicou-se o teste de Shapiro-Wilk para verificagdo da normali-
dade e o teste de Levene para verificag@o heterogeneidade. Seguidamente, aplicou-se uma analise de variancia
(ANOVA) e, no caso de diferencas estatisticas, foi realizado um teste de Tukey a 95% de significancia (p-valor
< 0,05) utilizando o software livre Sisvar.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1. Caracterizagao do po6

3.1.1. Espectrometros de fluorescéncia de raios X (EFRX)

A Tabela 2 mostra o resultado obtido na EFRX em comparagdo com a composi¢ao quimica da liga Ti-6A(-4V
de grau V exibidos na norma ASTM B988 [20]. E observado que a liga estudada apresentou valores diferentes
do intervalo estabelecido pela norma, apresentando um percentual de quase 5% de ferro, sendo bem acima do
permitido. Os valores acima dos aceitaveis pela norma podem influenciar na microestrutura. O ferro presente em
quantidade superior ao estipulado ird atuar como um estabilizador da fase f§ além de contribuir para melhores
propriedades mecanicas, como maior efeito na propriedade de tragdo que pode ser atribuido ao reforgo de
solugdo solida e reforgo de interface de fase do Fe com o Ti [21].

Como observado, a liga em estudo apresenta composicdo em percentual de peso diferente da liga
padrdo normatizada pela ASTM B988-18. As quantidades de AL e Fe sdo superiores ao aceitavel, fazendo
com que a liga estudada seja diferente da liga padro, sendo ela uma liga de titanio (Ti-6A£-4V-5Fe). Segundo
NARAYANA et al. [22], a adicdo de ferro entre 2 e 4% melhora a estabilidade da fase beta, atuando em
conjunto com o Vanadio que exerce a mesma funcdo. Foi observado por HUANG et al. [21] que além de
melhorar a estabilidade da fase beta, o Fe e o V influenciam nas propriedades de tracdo e podem ser atribuidos
a solucdo solida influenciada e ao fortalecimento da interface de fase em varias microestruturas.

3.1.2. Difragao de raios X (DRX)
A analise realizada na liga Ti-6A -4V com adigdo de ferro em sua composi¢ao permitiu a identificacdo de picos
caracteristicos que revelou a existéncia de uma estrutura bifasica (o + ) (Figura 2).

A evolugdo do padrdo DRX do po da liga de titanio, Ti-6A£-4V demonstrada pelos picos de difracao
caracteristicos fornecem informacdes sobre as fases presentes no material, sendo elas, fase alfa e fase beta
respectivamente. Esse padrao foi observado por NARAYANA et al. [22] para a liga Ti-6A£-4V com adicdo de
ferro em sua composicao.

3.1.3. Microscopia eletronica de varredura (MEV)

O material apresentou formato irregular e particulas de tamanhos distintos, como observado na Figura 3. Essa
caracteristica estd associada ao produto final, visto que o formato do p6 influéncia nas propriedades mecanicas,
como maior densidade do compactado obtido no processo de metalurgia do po.

Os po6s do tipo irregular sdo, em geral, a melhor escolha para serem processados através da metalurgia
do pd convencional, porque proporcionam um excelente entrelacamento mecanico. Isso confere as pecas
boa resisténcia a verde, necessaria para endurecimento do material antes da etapa de sinterizacdo e uma alta
densidade pds-sinterizacao, livre de porosidades [23].

Tabela 2: Comparagao das composi¢des quimicas de uma liga grau V com o resultado do EFRX (% peso).

LIGA Ti Al A% Fe OUTROS
Normatizada 87,95 -94,40 5,60 -6,75 3,50-4,50 <0,40 <0,40
Estudada 80,23 5,76 4,53 4,83 4,65
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Figura 2: Difratograma da liga Ti-6A(-4V em po.
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Figura 3: Micrografia das particulas da liga Ti-6A -4V (500X).

3.2. Caracterizagao das amostras sinterizadas

3.2.1. Densidade das amostras

Observou-se uma variagao nos resultados, onde a densidade calculada antes da sinterizago foi inferior a den-
sidade calculada depois da sinterizacdo Tabela 3. O comportamento das massas e dos volumes antes ¢ apos a
sinterizagdo podem ser observados nas Tabelas 4 ¢ 5, respectivamente.

Pelos resultados expostos na Tabela 4 percebe-se que houve um aumento da massa dos corpos de prova
apos a sinterizacao. Como a sinterizacao foi realizada em uma atmosfera ndo controlada, entende-se que o ganho
de massa esté relacionado com a alta afinidade que o titdnio tem por hidrogénio, carbono, nitrogénio e oxigénio
quando submetido a temperaturas elevadas [24]. Esses elementos sao formadores de solugdes solidas intersticiais,
preenchendo os espagos vazios entre os atomos de titdnio [25]. A difusdo do oxigénio na liga de titanio foi
observada por MONTELIONE et al. [26], influenciando diretamente nas propriedades mecanicas do material.
A difusdo promove maior preenchimento de vazios, consequentemente uma maior densificagdo, visto que
diminui a quantidade de porosidades.
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Tabela 3: Valores médios e desvio padrao das densidades dos corpos de prova obtidos antes e depois da sinterizagao.

TEMPERATURA PRESSAO (MPa)
QY 874 | 999 | 1124
DENSIDADE
VERDE |SINTERIZADO| VERDE |[SINTERIZADO| VERDE |SINTERIZADO
g/cm?
850 3,00+ 34,003 | 3,27+44,021 [3,05+16,194 | 3,33+36,235 [3,09431,328| 3,35+ 36,451
750 3,00 £ 56,420 | 3,12+50,177 |3,11+72,029 | 3,36+39,452 |3,11+74,311 | 3,32+ 47,665
675 3,05+£42,199 | 3,164+22,237 [3,07+33,950 | 3,31+48,791 [3,13+29,209| 3,38 + 61,500

Tabela 4: Valores médios e desvio padrdo das massas dos corpos de prova obtidos antes e depois da sinterizagao.

TEMPERATURA PRESSAO (MPa)
O 874 | 999 | 1124
DENSIDADE
VERDE |SINTERIZADO| VERDE |[SINTERIZADO| VERDE [SINTERIZADO
g/cm?
850 1,710,009 | 1,930,021 | 1,710,012 | 1,93+0,027 | 1,70%0,031 | 1,94 +0,021
750 1,710,023 | 1,900,017 | 1,71+0,030 | 1,880,022 | 1,7140,039 | 1,89+ 0,031
675 1,710,012 | 1,93+0,015 | 1,69+0,002 | 1,920,015 | 1,7240,015 | 1,89 +0,021

Tabela 5: Valores médios e desvio padrdo dos volumes dos corpos de prova obtidos antes e depois da sinterizagao.

TEMPERATURA PRESSAO (MPa)
Q) 874 999 | 1124
DENSIDADE
VERDE | SINTERIZADO | VERDE |[SINTERIZADO| VERDE |SINTERIZADO
g/cm?
850 0,57+0,008 | 0,59+0,008 | 0,56+0,005 | 0,58+0,005 | 0,550,011 | 0,580,007
750 0,570,004 | 061+0,013 |055+0,010 | 0,56+0,005 | 0,550,001 | 0,570,004
675 0.56+0,006 | 0,61+0,006 | 0,55+0,001 | 0,58+0011 [0,55+0,002 | 0,560,011

Comportamento semelhante foi observado na analise dos volumes dos corpos de prova antes e apés a
sinterizacdo, Tabela 5. Possivelmente o aumento do volume esta relacionado ao aumento de massa e a gases
presos nos poros, oriundos do processo de sinterizacao [27]. A partir dessas analises, atribui-se o aumento da
densidade ao aumento da massa e ao aumento do volume.

3.2.2. Dureza Vickers

As medidas de dureza foram realizadas nas fases alfa (o) e beta (), como mostrado destacado pelos circulos
na Figura 4, seguiu-se as orientacdes da ASTM E384 [17], que normatiza o teste padrao de dureza de microin-
dentacdo em materiais, especificando que as medidas de dureza Vickers devem ser realizadas obedecendo uma
distancia minima entre as endentagdes de 2,5 vezes a distancia do centro da endentacdo mais proxima.

A partir dos valores médios de dureza apresentados nas Figuras 5a e 5b, nota-se que ha um aumento
dos resultados ao comparar-se a dureza na fase (o) com a dureza da fase (B) das amostras sinterizadas a 675 e
750 °C. Nao foi observado o mesmo comportamento em 850 °C.

Na fase B a 750 °C e 999 MPa, ndo foi possivel realizar as endentagdes devido a alta quantidade de poros
e baixa quantidade de fase clara. A microestrutura da liga Ti-6A(-4V-5Fe é semelhante a da liga Ti-6A(-4V,
apresentando-se com fase o e fase f em sua composigdo. A concentragdo de fase oo aumenta medida que o teor de
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Figura 4: Imagem de microscopia o6tica com ampliacao de 200X para identificacdo da endentacdo nas fases clara e escura
da liga em estudo.

Fe aumenta de 0 a 5%, e diminui a medida que o teor de Fe ¢ superior a esse intervalo. O Al esta concentrado na
fase a, enquanto que o Fe e V estdo concentrados na fase . Além disso, o Fe ¢ uma solugio eficaz como elemento
de reforco das ligas de titanio. A liga Ti-6AL-4V-5Fe ¢ reforgada pela dissolugdo atomos de Fe, promovendo o
aumento da dureza [28]. A presenca de elementos intersticiais como o oxigénio e nitrogénio tende a aumentar a
dureza, a resisténcia mecanica ¢ diminuir a ductilidade do titanio [29].

A Tabela 6 expoe os resultados dos 6xidos detectados pela espectrometria de fluorescéncia de raios-X apos
a sinterizagdo. Entre os 6xidos apresentados destaca-se o 6xido de aluminio (A€,0,) por ser altamente abrasivo
e de dureza elevada, sendo bastante utilizado na fabricac¢ao de ferramentas abrasivas. Portanto, entende-se que
os 6xidos tenham influenciado de fato na dureza da liga estudada.

3.2.3. Microscopia optica e Microscopia eletrénica de varredura

As fases de cada amostra foram analisadas através da microscopia Otica utilizando um aumento de 100X
(Figura 6). Observa-se caracteristicas distintas em cada tratamento, como varia¢do na distribui¢do das fases
clara e escura, assim como a presenga de poros em ambos os tratamentos, que podem trazer efeitos negativos ao
produto devido a baixa adesdo do compactado.

A presenca do ferro na liga promoveu a formagao de uma microestrutura equiaxial e refinamento de grao
significativo [21]. O Conjunto de Figuras 6a, 6b e 6¢ contém as amostras sinterizada na temperatura de 675°C,
onde notou-se a presenga de duas fases, uma fase clara e outra mais escura. As que foram compactadas a pressao
de 874 MPa, Figura 6a, apresentou mais fase escura em comparagdo com as amostras compactadas a 1124 MPa,
Figura 6c, que apresentaram mais fase clara. As amostras sinterizadas em 750 °C, representadas pelas
Figuras 6d, 6¢ e 6f, apresentaram menos fase escura ¢ uma quantidade significativa de porosidade. As Figuras 6g,
6h e 6i representam as amostras sinterizadas em 850 °C nas quais apresentam as duas fases bem definidas ¢ bem
homogénea e todos os tratamentos.

Como observado por WU et al. [28] a liga Ti-6AL-4V mostra microestruturas onde subentende-se que
a fase o ¢ a clara e B a escura. Como o presente trabalho foi realizado em uma atmosfera livre e o titanio ¢
quimicamente ativo em temperaturas mais altas, superior a 650 °C, ou seja, ele ira reagir com os elementos
presente no ar. O nitrogénio também reage com o titdnio, mas a uma taxa muito mais lenta que o oxigénio;
assim, ele ndo apresenta nenhum problema sério de contaminagdo. A captac@o de oxigénio durante o tratamento
térmico surte alguns efeitos na liga. Os atomos intersticiais de oxigénio entram e expandem a rede cristalina
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Tabela 6: Percentual de 6xidos presentes na liga Ti-Al6-V4-Fe4.

LIGA TiO, ALO, V,0, Fe,0,
Ti-Al10-V4-Fe4 48,202% 31,595% 4262% 15,941%

-675°C
- 999 MPa

-750°C | KRR - 750 °C -750°C
il ¢ (O LI - 874 MPa | RATSINSEPFLEELIEE - 999 MPa - 1124 MPa
LD o rRe /S RN, <—Poros

Fase escura-»
Fase escura-—»

—<—-Fase-clara b 3% ppe yescura x5, <+ Fase clara
' 8 S ic‘- 4

<Poros
Fase escura

-<Fase clara

Figura 6: Microscopia Optica das amostras sinterizadas (200 pum). (a) 675-874; (b) 675-999; (c) 675-1124; (d) 750-874;
(€)750-999; (f) 750—1124; (g) 850-874; (h) 850999 (i) 850—1124.

do titanio, resultando em um efeito de fortalecimento da solugdo sélida e um aumento acentuado na resisténcia
ao escoamento [25].

As imagens do MEV, Figura 7, mostram as mesmas caracteristicas observadas na microscopia otica, a
fase clara e escura com distribui¢des distintas em cada tratamento, assim como a presenga de poros nas amostras
sinterizadas.

Observa-se uma variagao da porosidade para as amostras compactadas em diferentes pressdes e sinter-
izadas em diferentes temperaturas. Para as amostras sinterizadas na mesma temperatura, as com uma maior
pressdo de compactag@o apresentam menor porosidade. As amostras submetidas a pressdes maiores ficam mais
deformadas, que como consequéncia possuem maior facilidade de apresentar difusdo devido a proveniente da
compressao/deformacdo que aceleram o processo de difusdo e, consequentemente, promovem a redugdo da
porosidade. Nas amostras de 750 °C verifica-se se poros alongados ¢ maiores (Figura 7c, 7d e 7¢). Na Figura 7f,
7g e 7h, pode-se observar que os poros estdo tendendo a ficarem arredondados a medida que aumenta a pressao
de compactagio.

A Figura 8 apresenta uma amostra de 850 °C compactada a uma pressdo de 998 MPa em uma ampliagdo
de aproximadamente 7000 vezes. Com essa ampliagdo € possivel verificar maiores detalhes das caracteristicas
morfologicas do poro e na superficie da amostra. Os poros formados sdo ndo-esféricos, apresentando cantos
pontiagudos, proveniente da forma e do tamanho das particulas do po. A formagdo deste tipo de poro ¢ inerente
a técnica da sinterizagdo do pd. Também ¢ possivel observar que a porosidade ndo se concentra apenas na super-
ficial do compacto, mas se propaga para o interior dele. Na parte da superficie, verifica-se que apresenta uma
rugosidade superficial que pode estar associada a contragdo volumétrica durante a sinterizagao.
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4. CONCLUSOES

Neste trabalho foi caracterizada micro estruturalmente ¢ mecanicamente a liga Ti-6A€-4V obtida através
da metalurgia do po, variando pressao e temperaturas de sinterizagdo. A técnica de espectroscopia de fluorescén-
cia de raios-X mostrou que a quantidade de Fe ¢ superior ao aceitavel pela ASTM B988-18, tratando-se de uma
liga com 5% Fe. Essa liga pode ser classificada como uma o + B, onde o aluminio atua como estabilizador da
fase alfa e, vanadio e ferro como estabilizadores da fase beta.

Os resultados mostraram uma tendéncia no aumento da densidade das amostras verdes apds o processo
de sinterizagdo. A massa e o volume dos corpos de prova apresentaram a mesma tendéncia apos a sinterizagao,
justificando o aumento na densidade.

Verificou-se que o tratamento realizado na pressdo de 1124 MPa e temperatura de 750 °C foi o que apon-
tou a maior dureza na fase beta (f3), sendo o valor de 1165,1 HV. Na fase alfa (o), o maior valor foi de 1321,3 HV,
apresentado pelo tratamento realizado na pressdo de 999 MPa e temperatura de 850 °C. Os Valores de dureza
se mostraram superiores a dureza da liga normatizada conforme a ASTM B988 [20], possibilitando uma vasta
area de aplicagdes como, pastilhas de freio, discos de embreagem, além de outros materiais de fricgdo, visto que
oferece normalmente longa duragdo de servigo e desgaste minimo.

A temperatura e a pressdo influenciam na formagao dos poros ja que as maiores pressdes apresentaram
uma menor quantidade de poros e em temperaturas maiores houve uma redugdo de tamanho. Conclui-se que os
resultados apresentados podem estar relacionados a sinterizacao realizada em atmosfera aberta, visto que o tita-
nio apresenta elevada afinidade com elementos como hidrogénio, oxigénio, nitrogénio e carbono em elevadas
temperaturas. A afinidade promove a formagao de 6xidos que ocupam os espagos vazios da estrutura cristalina
de maneira intersticial, elevando a densidade e a dureza. As amostras submetidas a 1123 MPa obtiveram um
melhor coalescimento de particulas, assim como as sinterizadas a 850 °C.
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