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“Uma tese parece ter vida prépria e expansionidfana das primeiras coisas que fazemos é
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estara coberto de razdo ao recusar-se a negociar essa invasora”.

(Maria Ester de Freitas)
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RESUMO

Esta dissertacdo, investiga o comportamento emgdadh liga Ti-6Al-4V apds o tratamento
superficial denominado oxidacdo térmica, para apiio em pinos fusiveis mecéanicos. A
oxidacdo térmica controlada do titdnio e suas lg@®senta propriedades interessantes na
resisténcia a corrosdo-desgaste, devido a suastdtbilidade e dureza, contudo, ha lacunas na
literatura se esse beneficio é reciproco nas magdies da vida em fadiga. Corpos-de-prova
foram tratados termicamente em atmosfera de aremtebe apds foram submetidos a ensaios
de rugosidade, metalografia, dureza, tracdo, fadiganalise fractografica. Os resultados
obtidos em fadiga foram comparados com a mesmankiga oxidada, mostrando que as
propriedades em fadiga ndo séo reciprocas as edapes de corrosdo-desgaste da liga Ti-
6Al-4V, apds o tratamento superficial de oxidagé&wnica. Enquanto para uma determinada
condicdo de tratamento superficial, houve melharaatt 30x na resisténcia a corrosdo-
desgaste (reducéo de 97% na taxa de desgast@yopaedades mecanicas houve reducgéo de
18% no limite de resisténcia a fadiga.

Palavras-chave: Liga de titanio Ti-6Al-4V, Oxidag@&omica, Camada alfa, Fadiga.
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ABSTRACT

This dissertation investigates the fatigue behawibthermally oxidized Ti-6Al-4V alloy,
applied to break bolts. The controlled thermal akoh of titanium and its alloys presents
interesting properties in fretting-corrosion resimte, especially to the high stability and
hardness. However, there are gaps in the literatgarding the effect of this oxide layer on
fatigue properties. Thermally Oxidized specimensewested for roughness, metallography,
hardness, tensile strength, fatigue and fractogecagialysis. The results were compared with
the fatigue results of the same alloy when untceatbowing that the fatigue properties and
the fretting-corrosion properties of thermally axet Ti-6Al-4V are not reciprocal. While
with a given condition for the thermal oxidatiom amprovement up to 30x occurred on
fretting-corrosion resistance (97% reduction in thee of wear), the endurance decreased
18%.

Keywords: Ti-6Al-4V Alloy, Thermal Oxidation, Alph&ase, Fatigue.
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1 INTRODUCAO

1.1 HISTORICO

O estudo sobre pinos fusiveis mecanicosomponente alvo dessa dissertagdo
para aplicacdo em sistemas de seguranca no tréasfgpetroleoDouble Closure Marine
Breakaway Coupling comecou em 2002. A Figura 1.1 apresenta a igéimlde mangotés
transportadores de combustiveis, partindo de uatafprma em dire¢cdo a um navio coletor.

Figura 1.1- Mangotes transportadores de petroteateldesconhecida.

O sistemaBreakawayé conectado entre as se¢cdes dos mangontes e ass pin
fusiveis séo fixados na juncdo dos acoplamentos:ifaa 1.2 e Figura 1.3 € mostrada, em

detalhe, a real posicéo de colocacao dos companente

! Tradugddouble Closure Marine Breakaway Couplirfiechamento duplo do acoplamento marinho atraaés d
quebra de dispositivo.

% Significado de mangote: Mangueira curta, geralmdetborracha vulcanizada, para quaisquer fins.



Os pinos sao fabricados a partir da liga de titdin6Al-4V, justamente pelo fato
do ambiente de trabalho dos pinos ser dguas masitinmeio mais agressivo devido aos
cloretos— e por ter uma tenséao de ruptura bastante defididgpinos rompem em caso de
sobrecarga, para prevenir que oS mangotes rompeneipy, causando derramamento de

combustivel.

g3 ? =

Figura 1.2— Imagem da secdo de um mangote traasioortle petrdleo. Fonte: LAMEF.



Figura 1.3— SistemBouble Closure Marine Breakaway Coupling seta indica onde o pino

é fixado. Fonte: LAMEF.

Inicialmente foi realizada uma andlise de falha ginos fusiveis que estavam
fraturando prematuramente. Na analise verificouyse 0s pinos estavam rompendo por
fadiga e ndo por sobrecarga, devido a um raio deazdancia que atuava como concentrador

de tensdes. A Figura 1.4 apresenta os pinos fddarnaor fadiga.

SO

Figura 1.4— Pinos fusiveis mecéanicos fraturadosenvico. Fonte: LAMEF.



ApOGs a andlise, surgiu a idéia da alteracdo da g@e@rdos pinos, visando o
aumento do desempenho em fadiga. O LANMEHEgeriu uma alteracdo na geometria dos
pinos, os quais foram produzidos e ensaiados. Ar&id.5 mostra o pino original e o pino

reprojetado, destacando a diferenca entre os raios.

50 mm

Figura 1.5—- Imagem mostrando os pinos fusiveis niegé. (a) Pino Reprojetado: raio =
4mm, (b) Pino Original: raio = 0,6mm. Fonte: LAMEF

O projeto desencadeou resultados consideraveis idea il desses pinos,
propiciando um menor efeito concentrador de ten¢fesor Kf), aumentando a vida em
fadiga de 240 MPa para 500 MPa, aumento esse dé, 1SENNA, 2003).

Num segundo estudo, foi avaliado por (ZIMMER, 200®)influéncia da
microestrutura no comportamento em fadiga do pioade foram ensaiados pinos
confeccionados com a liga de titanio Ti-6Al-4V,tados termicamente para obtencdo das
microestruturas equiaxial, e acicular, Figura Edi.constatado que pode haver uma diferenca
de até 135 MPa, no limite de resisténcia a fadigRi-] entre uma microestrutura acicular e

outra equiaxial.

% LAMEF: Laboratério de Metalurgia Fisica; Laboratdpertencente ao Departamento de Metalurgia da
Universidade Federal do Rio Grande do Sul — UFRGS.

% Kt: fator geométrico de concentracéo de tensao.



f@

Figura 1.6 - (a) Microestrutura eqU|aX|aI da Ilga-6]&| -4V, LRF= 635MPa (b)
Microestrutura acicular da liga Ti-6Al-4V, LRF=500M. Magnificagdo: 500x. Fonte:
(ZIMMER, 2009)

A busca permanente de melhor desempenho dos conipenem geral, conduz a
necessidade do aprimoramento das propriedadestdPdnaé fundamental a pesquisa, a qual
geralmente ocorre mediante tentativas de diferem@sibinacdes de parametros ou

modificacOes/alteracées do processo.
1.2 MOTIVACAO

O titanio tem excelentes propriedades de corros@o deversos ambientes
agressivos, bem como propriedades mecanicas stggdEm de menor densidade, quando
comparado a outros metais. Contudo, existem résfiem sua utilizagdo nas situacdes que
envolvem superficie em contato sob carregamentorafivimento relativo, isto &, resisténcia
ao desgaste (JAVORSKY, 2001).

Nos ultimos 30 anos, varios estudos tém sido amdig com titanio justamente
para solucionar esse problema (OMIDBAKHSH, 201&ntte esses estudos, um tratamento
térmico superficial relativamente simples foi anado por Dong e Bell em 1999 (DONG e
BELL, 2000), como uma nova alternativa no benefimtra o desgaste, enfatizando um



custo-beneficio atraente. A partir disso, variomdss sobre oxidacdo térmica vém sendo
investigados devido ao interesse por suas progieddistintas, em particular, foi dado um
maior interesse na resisténcia ao desgaste.

O diéxido’ de titanio, TiQ, comumente denominado por “6xido de titanio”,
decorrente da oxidagdo térmica, também foi apontagentemente como um excelente
material biocompativel, até mesmo melhor que aitta

O fendmeno de formacdo da camada °alfeomposta por Ti® a qual é
considerada dura e fragil pela literatura, foiizditla por Espindola (2008) como uma
oportunidade de aumento na resisténcia a @wrdesgaste para aplicacdo em proteses
articulares— apresentando resultados até 30x melhores do dién@ sem a camada de
oxido. Esse fato motivou o presente estudo parbagéa das propriedades de fadiga em
contrapartida com o estudo elaborado por Espif@61@8).

1.3 JUSTIFICATIVA

A Oxidacdo Térmica do titanio e suas ligas € untgsso relativamente recente,
esta sendo continuamente estudado, contudo, poewgda foi dada ao comportamento em
fadiga do titanio oxidado termicamente (OMIDBAKHS2(11). Consequentemente, poucos
estudos foram conduzidos para conferir a influérdea aumento da camada de 7O
decorrente da oxidacao térmica, nas propriedadésdag.

A partir disso, esse fendbmeno foi estudado como opaatunidade de melhoria
no desempenho de pinos fusiveis mecéanicos, o0 qualsenta grande importancia na
prevencdo de acidentes, que podem decorrer duvattensporte de petrdleo, no ambiente

marinho.

® Di6xido de titanio: O diéxido consiste em 1 molkécoom 2 atomos de oxigénio enquanto o 6xido é estop
por 1 molécula com 1 atomo de oxigénio.

® Camada alfa: é referenciada por este nome, pmigyénio estabiliza a fase alfa.
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1.4 OBJETIVOS

O principal objetivo deste trabalho € avaliar duificia do aumento da camada
de 6xido no comportamento em fadiga de pinos fissimecanicos produzidos a partir da liga
Ti-6Al-4V.

Além da avaliacao das propriedades em fadiga, iséjee também a investigacao

das mudancas decorrentes do aumento da camadadendxque se refere a:

i) coloragdo da superficie pés-oxidacéo térmica;
i) espessura da camada;

i) rugosidade;

iv) dureza;

V) resisténcia a tracao e ductilidade;

Vi) aspecto da fratura.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 PINOS FUSIVEIS MECANICOS

O pino fusivel mecéanico, componente utilizado ne&spnte estudo, é um
dispositivo montado dentro de uma sequéncia de otesgflexiveis transportadores de
liguido, como por exemplo, petréleo, que é projetpdra suportar cargas axiais com ruptura
instantanea, quando essas cargas sao excedida&pd3itivo previne incidentes que possam
resultar no rompimento de mangotes, ou danos asnss de tubulagdes, tanques e
acessorios, com consequente poluicdo do meio ateb{@CIMF, 2008). Os pinos sdo
fabricados a partir de materiais com tensdo deuraptltamente previsivel (GALL
THOMSON, 2010).

A Figura 2.1, apresenta um exemplo de um sistemeablela tipo pétala e as
subsequentes etapas até o estancamento da paskatjgaido.

Sequéncia de fechamento do SistenBaeakaway
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Quando o pino rompe, o conjunto de engate comdaabre,

retrai a valvula “pétala” controlando a pressawaizio do
liquido.

Acoplamento marinhBreakawa instalado num sistema
tipico de transferéncia em mangotes ndo apresemtand
nenhuma restri¢céo no fluxo do produto.

o 2} N
¢ Fluxo ! FH /jf Fluxo ]
N—— - “\_r‘—'—‘*
. "." ey L = . "} - .. - . - g -
& AL (=3 e g 2 o N F
O liquido continua a vazar através de jatos coatias, pois O conjunto de valvula pétala fecha-se cessandssagam de ¢
o proprio fluxo gera energia para fechar o engateida até liquidos em ambas as dire¢des, ciclo da operagépleto.

a valvula pétala contrair e diminuir a vazdo daito.

Figura 2.1 — Funcionamento do sistema de segufreakawaycom Vvalvula tipo pétala.
Fonte: (GALL THOMSON, 2010).



Existem diferentes versdes de valvulas e formasod® o sistema de seguranca
opera, contudo, o principio de funcionamento co@sie estancamento da vazdo do liquido,
impedindo sua passagem através do rompimento d®opmto de pinos fusiveis.

2.2 ASPECTOS GERAIS DO TITANIO E SUAS LIGAS

2.2.1 Dados sobre Titanio

O titanio (Ti) é o nono elemento mais abundanteellea, ndo aparece livre,
porém combinado com outros elementos. Tem fortedaiile por oxigénio, fazendo com que
a maior parte do titanio da litosféesteja na forma de 6xido.

Os minérios mais importantes, comercialmente, séuoemite (FeTiQ) e o rutilo
(TiO>), os quais sdo encontrados na Australia, ArgenBh#, Africa Central, Brasil, entre
outros paises com menor evidéncia. O Brasil pdd%uidas reservas mundiais de titanio e
produziu no ano de 2008 aproximadamente 2,1% ddupé® mundial do minério. Minas
Gerais é o0 estado brasileiro com a maior reservaidério de titdnio, com aproximadamente
111 milhées de toneladas, em reserva medida derimioéntido, seguido pelo estado da
Paraiba, Goias, Pernambuco e Rio de Janeiro (DNEMB). Apesar da importancia
estratégica do titdnio e suas ligas, e da nosszemte industria aeronautica, o Brasil nada
produz desse metal (PEIXOTO, 2006).

O alto custo do titanio, em relacdo a outros metdeve-se a dificuldade de
beneficiamento e processamento, chega consumigZgs\mais energia do que 0 aco para sua
obtencdo, restringindo seu uso as fungBes maisesolmomo: industria aeronautica e
aeroespacif implantes cirGirgicos, pecas que estejam subnsetidaltas taxas de corroso;
ou seja, em situacdes onde é exigido eficiénciesisténcia (PEIXOTO, 2006). A Tabela 2.1
apresenta no¢coes de preco de uma liga de titamocamparagdo com outros materiais
metélicos, mostrando a diferenga abrupta de valkve ® titanio e outros metais.

" Litosfera: camada sélida mais externa de um parsethoso, composto por rochas e solo. No cas@da, &
formada pela crosta terrestre e por parte do nsugerior.

8 Cerca de 60% do titanio é utilizado nas indisai@E®nauticas e aeroespaciais, sendo aplicadbricafgio de
pegas para motores e turbinas e fuselagem de avidgsietes (DNPM, 2008)
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Tabela 2.1 — Custo médio de alguns materiais metliFonte: Callister (2008).

Material Custo (US$/kg)
Liga de aco 1020 chapa grossa 0,50 - 0,90
Liga de aco inox 316 chapa grossa 3,00 -4,40
Liga de aluminio 1100 chapa fina 7,25 -10,00
Liga de titanio Ti-6Al-4V 55,00 — 130,00

Além do titanio puro que pode existir em quatrodsuibdes, determinadas pelo
grau de pureza do material, estima-se que existanomo de 34 ligas de titanio, contudo, a
liga Ti-6Al-4V é considerada a mais importante aldeis (ANISSIMOV, 2011).

2.2.2 A Liga Ti-6Al-4V

A liga de titanio Ti-6Al-4V é atualmente a maisgamente utilizada pela indutria,
pois apresenta uma Otima combinacdo de resistéhegdilidade, usinabilidade, capacidade
de forjamento e estabilidade estrutural. Por cdassua popularidade, a liga Ti-6Al-4V é a
mais entendida entre as ligas de titanio (MARGOLI1BB5).

Sua caracterizagcdo microestrutural evidencia apgasde duas fasesg 3, onde
€ possivel obter diferentes arranjos microestrigtaavés do historico de processamento e
também através do tratamento térmico da liga. A keta pode ficar dispersa na matriz alfa,
como também ocorrer o oposto, sendo as microestrutalassificadas como globular,
acicular ou equiaxial, dependendo da sua morfalogia

A liga Ti-6Al-4V é encontrada com maior freqiénoe condi¢do recozida, onde
a liga contém um pequeno montante da fase betae (@086 do volume a temperatura
ambiente) e alfa a fase dominante (em torno de 80%olume a temperatura ambiente).
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Sendo assim, neste caso, as propriedades fisices@nicas da fase alfa serdo dominantes
(HANDBOOK, 1996).

Todo histérico de processamento afeta diretamentaioroestrutura, a qual pode
conferir a combinagdo adequada de resisténcia 8lidte, contudo, isso ndo é o que
confere maior tenacidade e resisténcia a propagdednnca, pois nenhuma microestrutura
apresenta melhor desempenho em todas as apliciRO&ACHIE, 2000). A correlagcéo de
vantagens entre microestrutura e propriedades neasarrelatada por Donachie, € que a
microestrutura equiaxial possui melhor resistémmaaa nucleagéo de trinca, mas que a
microestrutura acicular possui melhor resisténgeopagacao de trincas.

A liga Ti-6Al-4 V apresenta alto desempenho em&oa@btendo assim o titulo de
material metalico com maior relacdo resisténciginle. Sua densidade € 42% menor do
gue 0 aco e sua resisténcia € maior que 100% do gge. A Tabela 2.2 mostra a resisténcia
a tracdo de diferentes materiais metélicos e a&céisp densidade.

Tabela 2.2 — Comparacao de propriedades de trag&asdensidade de diferentes metais.
Fonte: (CALLISTER, 2008)

Material Limite de Resisténcia a Tragao Densidg:lde
(MPa) (g/cnt)
Liga de aco 1020 recozida 395 7,85
Liga de aco inox 316 recozida 620 8,00
Liga de aluminio 1100 recozida 90 2,71
Liga de titanio Ti-6Al-4V recozida 900 4,43
Titanio puro recozido 240 4,51
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2.3 METALURGIA DO TITANIO E SUAS LIGAS

O titanio puro existe em duas formas cristalinesxalgonal compacta (HC —
Figura 2.2a — fase) a temperatura ambiente; e cubica de corpo cen{@@C — Figura 2.2b
— fasep) em temperaturas superiores a 883°C. A razdo estrparametros de rede c/a
apresenta valor 1,585 sendo idealizado hexagonabpa&cto, o qual convencionalmente
apresenta o valor da razdo c/a 1,633. A insercaatat®os intersticiais ou substitucionais
aumenta a razéo c/a do titanio (LEYENS e PETERG4R0

0468 nm

. @ O
dy / 0,332 nm
A
0.295 nm \
a=02950 nm B
¢ = 0,4683 nm a=0.332nm
(a) (b)

Figura 2.2 —. (a) Célula Unitaria da Estrutura Hmel Compacta - fase . (b) Célula
Unitaria da Estrutura Cuabica de Corpo Centrado se & Fonte: (LUTJERING e
WILLIAMS, 2007).

A manipulagdo das fasese B pode ocorrer através da adicdo de elementos de
liga, sendo esses fatores a base para as promgedint materiais (LEINENBACH e
EIFLER, 2009). A modificacdo das fases é possieehtecer, pois 0s elementos de liga agem
como alfa ou beta estabilizadores.

Nos diagramas de fase mostrados na Figura 2.3s&veb observar a influéncia

dos diferentes elementos de liga na estabilizag&ask alfa ou beta, além disso, eles também
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interferem nas propriedades do material (LUTJERIN®@V/ILLIAMS, 2007). Por exemplo,
aluminio e vanadio aumentam a tensao de rupturaaderial, porém reduzem a ductilidade.
Ja o oxigénio, tem forte influéncia na estabilizagia fase alfa, gerando aumento na
resisténcia, porém com o risco de causar fragdida&EINENBACH e EIFLER, 2009).

)
B B
a+f B
a o
—-—
| ! Ti
a estabilizadc B estabilizadc neutrc
B isomorfc B euteodide
(AlLO,N,C) (V,Mo,Nb,Ta) (Fe,Mn,Cr,Co,Cu,Si,H) (Zr,Sn)

Figura 2.3 — Efeito dos elementos de liga no duidlidos diagramas de fases das ligas de
titanio. Fonte: (LUTJERING e WILLIAMS, 2007).

2.4 PROPRIEDADES DO TITANIO

2.4.1 Resisténcia a Fadiga do Titanio e suas Ligas

As falhas por fadiga em materiais metalicos remtase cerca de 90% das falhas
em servico (MADAYAG, 1969), (DIETER, 1981), (CALLTER, 2008). Acontecem abaixo
da tensdo de escoamento e geralmente ocorrem ma foesperada e catastréfica, motivo
suficiente para despertar atencao e estudo antemndlséo de um projeto.

Para o fenbmeno de fadiga ocorrer € necessariooaéocia simultanea de:
tens@es ciclicas ou variaveis, deformacdes pl&skicais (macro ou microscopicas) e tensdes
normais de tragéo (POOK, 2007). Alternativas pamaentar a vida em fadiga para contornar
os itens destacados acima sdo: se possivel dinsiramplitude das tensdes ciclicas; criar uma

13



superficie resistente a deformacdes plasticas sendelver uma superficie com tensdes
compressivas.

O limite de resisténcia a fadiga € significativateeimfluenciado pela origem e
histérico do material, até mesmo mais do que owWn3sios mecanicos, como por exemplo,
fatores microestruturais, os quais tém uma relevanfiluéncia no comportamento em fadiga,
enquanto muito pouco na tensdo de ruptura. Esteplatle ser verificado através de um
trabalho realizado por Zimmer (2009), onde os tadok do estudo estdo mostrados na
Tabela 2.3.

Tabela 2.3 — Limite de resisténcia a tracdo e @dapara diferentes microestruturas. Fonte:
(ZIMMER, 2009).

Microestrutura Limite de Resisténcia Limite de Resisténcia

Liga Ti-6Al-4V a tracdo (MPa) a Fadiga (MPa)
Acicular 1044 500
Equiaxial 1164 635

Outro fator que influencia com bastante intensidamleomportamento em fadiga
e ndo tanto na tensdo de ruptura sdo os fatoresiplrficie. O efeito do tratamento ou
modificacdo superficial € um caso especifico padadipo de tratamento, isto €, o efeito
depende de fatores tais como a mudanca da compogigdse sdo introduzidas tensdes
residuais benéficas ou ndo (LEIS e COLUMBUS, 19@8ante disso é dificil de serem

encontrados valores de fadiga tabelados em guiégros.

2.4.1.1 Ensaio de Fadiga

7

O ensaio de fadiga é resultante da aplicagdo e g@meontinua de um
carregamento, seja ele axial, fletivo ou rotativgpazle ocorrer sob elevado ou reduzido

namero de ciclos. Quando o niumero de carregamegtessario para causar ruptura por
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fadiga é menor que i@iclos, a fadiga é denominada de baixo ciclo. @aam nimero de
ciclos supera esta faixa, a fadiga € denominaddtdeiclo (POOK, 2007).

S&80 necessarios varios corpos-de-prova para desggéu do limite de resisténcia
a fadiga, os quais sdo submetidos a um carregamgetalmente senoidal, e amplitude
constante até que ocorra a fratura do mesmo, oquatéseja atingido o nimero maximo de
ciclos estipulados. O nimero de corpos-de-provernip da finalidade da curva a ser gerada
e da variabilidade dos resultados (COSTA, 2010yuB8é@o a norma (ASTM E 739, 2010), a
determinacdo do numero de corpos-de-prova devavadinda conforme o tipo de ensaio. A
Tabela 2.4 apresenta o numero minimo de corposadeppara cada tipo de ensaio

especifico.

Tabela 2.4 — Niumero minimo de corpos-de-pnaustipo de ensaio. Fonte: (ASTM E 739,
2010).

Tipo de Ensaio Numero Minimo de Corpos-de-prova
Preliminares e pesquisas (ensaios e
) . 6al2
pesquisas e desenvolvimento)
Pesquisa e desenvolvimento de 6a12
componentes
Valores adm|SS|_ve|s para dados de¢ 12 2 24
projeto
Dados de confiabilidade 12 a 24

S&0 necessarios apenas dois parametros para aesooewletamente um ciclo
de fadiga com amplitude constante. Combinacdesi@issado: tensdo maxima e razédo de
fadiga (R®minimdOmaximg OU amplitude de tenséo e tensdo média (COSTA))201

A construgédo da curva-N utiliza o procedimento de ensaiar o corpo-despro

com valor elevado de tensdo, onde se espera qatueafdo corpo-de-prova ocorra para um

baixo numero de ciclos “N”. Em seguida, é diminufitogressivamente o valor da tenséo até
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gue ndo ocorra mais a fratura do corpo-de-provde deoricamente para valores abaixo desta
tensdo, o material teria vida infinita (PASTOUKHOM95).

O método béasico de apresentacdo de dados expezisdet fadiga é através da
curvac-N, também chamada de Curva de Wéhierde a curva é lancada em um grafico de

tensdo &” contra o numero de ciclos necessarios para aratN”. Normalmente, emprega-

se uma escala logaritmica para N (DIETER, 1981).

2.4.2 Resisténcia ao desgaste do titanio e suas ligas

A principal razdo tecnoldgica para ndo aplicacaotitfmio e suas ligas em
engenharia € a pobre resisténcia ao desgaste @igeseo atribuida a combinacdo de trés
fatores, a saber, a fragilidade do filme de oxidomdo, a natureza reativa do titanio e o
sistema de escorregamento de metais hexagonaisactnadJAVORSKY, 2001) apud Bell,
Morton e Bloyce (1994).

No caso do sistema hexagonal do titdnio, o quadsagmta baixa relacdo do
parametros de rede c/a, os modos de escorreganpeotiuzem baixa resisténcia ao
cisalhamento e um alto coeficiente de friccdo. @adisso pequenas tensdes de tracéo
permitirdo o desgaste do material mediante mecangendesgaste adesivo. Por outro lado,
baixos valores de dureza sugerem como consequéndaterioracdo do material em
consequéncia do mecanismo de desgaste abrasivoY(BEOMORTON e BELL, 1994).

A Figura 2.4 mostra os varios planos e direcOededtizamento para a fase alfa
do titanio. Dentre os trés diferentes planos déizdesento, juntamente com a possibilidade
das dire¢Bes de deslizamento, existem no totab&&iyeis sistemas de coordenada.

Para minimizar o desgaste do titanio é necessdtimdiuzir uma camada
superficial que funcione como uma barreira de s&@ar entre as duas superficies
(JAVORSKY, 2001) apud Morton e Bell (1988). Na prattém-se como regra que esta
barreira tenha maior dureza que o material bade. ligsreira pode ser um revestimento ou

pode ser produzida por endurecimento superficigdrdprio substrato (JAVORSKY, 2001).

® Wahler: nome dado em homenagem a August Wéhlerfajpioneiro no estudo de fadiga dos materiasisS
estudos iniciaram em 1870, quando realizou vangermentos para desvendar falhas em eixos na area
ferroviéria.
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Figura 2.4 — Planos e direcdes de deslizamentofaseaalfa - hexagonal compacta. Fonte:
(LUTJERING, 2007)

2.4.3 Resisténcia a Corrosao do Titanio e suas Ligas

Na série galvanicd, o titanio tem potencial de eletrodo padrdo emdade -
1,63V, sendo com isto o quarto metal, comercials meativo (também chamado de fator de
nobreza®), o que confere alta resisténcia em diversos memsio por exemplo, solucdes
contendo cloretos, sulfatos, acido nitrico entrrasu Por outro lado o titanio possui baixa
resisténcia a corrosdo sob condi¢des redutorag, orfdme protetor natural se rompe. Por
exemplo, o filme se dissolve bastante rapido enosnedntendo acido fluoridrico, sulfurico e
cloridrico (LUTJERING e WILLIAMS, 2007).

19 A Série Galvanica: Progressivamente mais ineréd(tico) <— Platina, Ouro, Grafita, Titanio, Prata, Aco
inoxidavel 316 (passivo), Aco inoxidavel 304(pasgivconel, Niguel, Monel, Ligas cobre-niquel, Bres,
Cobre, Latdes, Iconel, Niquel, Estanho, Chumbo, igxidavel 316 (ativo), Aco inoxidavel 304 (atiyo)
Ferro fundido, Ferro e aco, Ligas de aluminio, Cadmluminio comercialmente puro, Zinco, Magnésio e

Ligas de Magnésie—> Progressivamente mais ativo (catddico). Fonte:L{CBTER, 2008).

1 Fator de Nobreza: vinculada & reatividade do metaior a resisténcia & corrosdo maior a nobrezan@ais
gue tém maior tendéncia de ceder elétrons sdoreetisos e aparecem no inicio da fila de reativddos
metais. Os metais nobres n&o devem ser confundihos metais preciosos, embora muitos metais sobre
sejam preciosos.
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O titdnio apresenta Otima resisténcia a corroséimae formagdo espontanea de
uma camada passiva de 6xido, 7i@ temperatura ambiente. Este filme é bastantg éintre
2 e 6 nm) e é facilmente rompido em condi¢destdw.aQuando a camada nanomeétrica
rompe, um novo filme passivado se forma, ocorread@ dissolugdo continua do metal
subjacente depois do rompimento do filme, resutiashesta forma num consumo gradual do
material (GILBERT, BUCKLEY e LAUTENSCHLAGER, 1996).

As ligas de titanio sdo geralmente menos resisgeanteorrosdo do que o titanio
puro (HANDBOOK, 2003), contudo, ambos apresentagist@&ncia muito maior por pites do
que outros metais, pois virtualmente estéo liviesndlusbes (LUTJERING e WILLIAMS,
2007) e no caso da corrosao por frestas, podeescquando o titanio for submetido em
temperaturas superiores a 70 graus, pois nessaraionma o filme pode se desestabilizar
(SCHUTZet al, 1987).

Uma alternativa para aumentar ainda mais a resiat@corrosao do titanio e
suas ligas é aumentar a espessura do filme forpad®iO,, conforme estudo realizado por
Velten (2001), que comprovou que hd aumento datéesiia a corrosdo com a formagéo de
um filme de TiQ a partir de 100nm, adquirido por oxidacao térneiore outros tratamentos

superficiais.

2.5 MODIFICACOES SUPERFICIAIS DO TITANIO E SUAS LIGAS

As razfOes para modificar a superficie do titanio davido aos problemas ja
relacionados anteriormente: aumentar resisténcégeagaste, corrosédo e fadiga, mas também
pode ser utilizada para garantir atoxidade em bierags, aumentar temperatura de oxidacao
em altas temperaturas e até mesmo para obteng@dodacdes diferentes na superficie.

Os estudos sobre tratamentos superficiais doditdrsuas ligas iniciaram a partir
da década de 80 (ESPINDOLA, 2008). Existem dif@®ntécnicas de modificacbes
superficiais, do titanio e suas ligas, com intwto aprimorar as propriedades de superficie,
guer seja nas propriedades mecanicas, quer sejutras propriedades especificas, esses

métodos podem ser fisicos ou quimicos.
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Dentre os métodos fisicos, se destaca o jateantambbem conhecido pahot
peeninge dentre os métodos quimicos, 0 mais conhecidaitedacdo. A oxidacdo térmica,
processo relativamente recente e ndo tado recomhedekpertou o interesse de alguns
pesquisadores, pois € um processo simples, com idstl e propriedades contra o desgaste
bastante atraentes. No item 2.6 (paginas 22, 23) sé¥do apresentados alguns trabalhos

realizados sobre oxidacao térmica.

2.5.1 Oxidacao Térmica do Titanio

Uma das maneiras mais simples — dentre os processbscidos — de gerar uma
camada protetora € tratar termicamente o titaniofaemo com ar ambiente, o qual produz
uma camada superficial de éxido, onde a converad@uperficie metalica ocorre pela difusao
do oxigénio através de uma solucdo sélida. A ofidatermica visa obtein situ um
revestimento ceramic¢bbaseado principalmente em BIQKUMAR et al, 2010).

E bem conhecido que revestimentos ceramicos Ssawmiggmente inertes em
meios acidos ou neutros. Portanto, 0s revestimarg@anicos, em teoria, podem separar 0
substrato do meio agressivo desde que o revesimeé tenha defeitos (DONG, SUN e
BELL, 1997).

A excelente resisténcia a corrosdo do titanio diate¢ condicdes normais de
temperatura, como ja visto, é devido a formacaorddilme bastante estavel, muito aderente
e protetor na superficie, porém muito fino e dexdaésisténcia ao desgaste. Com a oxidacdo
térmica, este 6xido se torna mais espesso e duwpeeionando uma resisténcia a corrosao e
ao desgaste superior (DONG e BELL, 2000).

O titénio e suas ligas sdo capazes de absorvegrogigm solucdo solida no seu
reticulo cristalino até cerca de 40% em massa atgmuando ha elevagcédo da temperatura,
conforme mostrado no diagrama de fases Titanio-€wig Figura 2.5. Quando o oxigénio
ultrapassa 40%, o titanio perde suas caractedstiedalicas assumindo uma estrutura do tipo
cubica de corpo centrado, pertencente a fase TiO.

12 Ceramicos: composto que apresenta ligacéo ibnica Bm metal e um ndo metal, como por exemplénict
+ Oxigénio.
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Os parametros do processo de oxidagdo térmicassemeen no tempo e na
temperatura, pois é um processo dependente da&dalifee ocorre pela mobilidade atémica.
Existem combinacdes ideais de tempo e temperatana gxingir os melhores resultados,
sejam eles em relacdo a espessura, aderéncia mest® se a temperatura ira influenciar na
microestrutura do substrato.

Varias combinagfes (tempo x temperatura) estaocosesiidadas por diferentes
autores, conforme observado nos diferentes trabatiferenciados no presente trabalho, onde
sdo destacadas principalmente a profundidade dwe fhdquirida, dureza, aderéncia ou

alteracdes na composicéo do filme.
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Figura 2.5 — Diagrama de fase Titanio-Oxigénio, dases formadas a altas temperaturas —
superior a 400°C. Fonte: (ALENCAR, 2002) apud M#s£4992).

As mudancas mais notaveis do titdnio apos a oxad&&énica sao a rugosidade
superficial e a dureza da camada do Oxido. Por pkenas modificacbes da camada
decorrente da oxidag&o térmica a 600°C duranteoffshde uma liga Ti-6Al-4V, estudadas
por Guleryuz e Cimenoglu, resultaram no aumentougasidade de 0,17 para 0,96 e
aumento na dureza de 454 para 1300HV (GULERYUZ MENOGLU, 2005), contudo
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ainda ndo existem resultados tabelados de dwemustemperatura e tempo, havendo

contradi¢cOes de resultados entre diferentes autores

2.5.1.1 Camada Alfa

A camada alfa é a fase enriquecida de oxigénioogoere no titanio e suas ligas
guando expostas em altas temperaturas e atmosfedasntes (CHEN, FRAY e FARTHING,
2001). Ocorre pela difusdo através da solucdoasditetrsticial do oxigénio no titanio ou em
alguns casos podendo ser carbono e nitrogénio (DCHNE, 2000). Baseado na imagem de
microscopia Optica, Figura 2.6, é possivel obsewran liga de titdnio com presenca da

camada alfa.

- o
e

i

R

L
fl'
f

Figura 2.6 — Camada alfa em uma liga Ti-6Al-4V. Mifigacdo 250x. Fonte: (DONACHIE,
2000).

O reticulo cristalino do titdnio sofre uma ligeiexpansdo podendo formar
diferentes tipos de cristais, tal fendmeno é chanmaimorfismo. Os tipos de Oxido mais
encontrados estdo apresentados na Figura 2.7 aisSfio chamados: Rutilo e Anatasio. As
estruturas formadas sao octaedros e se diferendgttacado de cada octaedro. Outros tipos
de distor¢éo, no caso do titanio, também poderarsmyntrados, porém sdo mais raros.
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Anatésio

Rutilo

~

)
a=0,458 nr )I
¢ =0,295 nm 8.2,

%

® OXigénic rignico= 0,140 nn

O Titanic rignico= 0,068 nn a=0,378nr
c=0,951 nm

Figura 2.7 — Modelo da célula unitaria para o RwilAnatasio e os raios ibnicos dos &tomos.
Fonte: (LINSEBIGLER, LU e YATES, 1995).

Livros sobre titanio- (DONACHIE, 2000), (LUTJERING e WILLIAMS, 2007),
(BRUNETTE et al, 2001) — pouco falam sobre a camada alfa, mas enfatizaméque
prejudicial e deve ser removida. A literatura fodagor livros ainda ndo reconhece a camada
alfa como uma alternativa nas propriedades trincddgdo titanio, consequentemente, os
componentes confeccionados com titanio sdo pradessan atmosfera inerte ou sob vacuo,
de forma a evitar a camada alfa. Quando ndo évebssiita-la, recomenda-se remover por

usinagem ou banho acido.

2.6 ESTUDOS SOBRE OXIDACAO TERMICA DE LIGAS DE TITANIO

Por muitos anos a camada alfa tem sido tratada edénpela literatura, contudo
pouca atencéo foi dada a suas propriedades tribakiRecentemente uma série de trabalhos

vem sendo desenvolvida, mostrando algumas propigsd& possiveis aplicagbes para
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camada alfa. Nos paragrafos abaixo sdo apresentdiftsentes estudos, enfatizando os
diversos tipos de aplicacdo. A ordem cronolégicaalestra somente que esse assunto esta
sendo continuamente estudado.

Em 1999 é registrada a patente do entdo novo teatarsuperficial chamado
“Oxidacdo Térmica” para aplicacdo em titdnio. Essidlemonstraram com sucesso a
utilizacdo desse tratamento térmico no aument@siaténcia ao desgaste da liga Ti-6Al-4V.
(DONG e BELL, 2000).

Em 2001, estudos comparativos sobre a resisténaiar@sdo de amostras
submetidas a oxidacao térmica e amostras someliaganostraram que as amostras com
camadas de espessura a partir de 100nm conferiraior mesisténcia a corrosao em
ambientes agressivos (VELTE al, 2001).

Em 2003 foi estudada a influéncia do titanio puxidado termicamente e a
subsequente cultura de osteobldStosom o objetivo de melhorar a aderéncia entre uma
prétese e o corpo humano. Concluiu-se que o titanimlado termicamente propicia
condi¢cdes adequadas para uma maior atividade tldascéFENGet al, 2003).

Em 2004, foi comprovada que a resisténcia a carresérrosdo-desgaste da liga
Ti-6Al-4V melhora significativamente apds a oxidag¢@&rmica a 600°C durante 60 horas
(GULERYUZ e CIMENOGLU, 2004).

Em 2005 investigou-se o0 mecanismo de formacéo dwmdaalfa em ligas de
titanio fundido. A partir desse estudo, foi propostutilizacdo dessa camada na formacéao de
ligas em moldes para titanio (SUNG e KIM, 2005).

Em 2007 estudou-se a bioatividdtido rutilo, camada proveniente da oxidacéo
térmica a 800°C durante 1 hora. O rutilo provounsais bioativo que o titdnio (FORSGREN
et al, 2007).

Em 2007 foi ressaltado por Li, Horspool e Dong, gpesar do bom desempenho
da oxidagdo térmica na corrosdo-desgaste, suagricfbs sobre as propriedades em fadiga,
ainda sdo motivos de atencdo para componentes ruodvam esforcos de fadiga (LI,
HORSPOOL e DONG, 2007).

13 Osteoblastos: células responsaveis pela sinteseodponentes organicos da matriz 6ssea.

14 Bioatividade: refere-se a propriedade inerentealdens materiais de participarem em reacdes bitégi
especificas.
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Em 2008 foi relatado que os efeitos da oxidacamit&r nas propriedades de
fadiga, da liga Ti-4Al-2V, submetida as temperasula 600 e 750°C, reduziram o limite de
fadiga em 3 e18% respectivamente (EBRAHIMI, 2008).

Em 2009 investigou-se a influéncia da oxidacéo it&rem ligas de titanio, na
resisténcia a fadiga. As ligas oxidadas termicamaptesentaram menor resisténcia a fadiga,
em numero de ciclos para uma mesma tensao, quangmacado com 0 mesmo material ndo
oxidado (LEINENBACH e EIFLER, 2009).

Em 2010 comparou-se a resisténcia a corrosdo-desgrtse amostras de titanio
puro: sem tratamento térmico superficial, anodigadaoxidadas termicamente a 650°C
durante 48 horas; em solucdo Rifg@ara aplicacdes em préteses. Os resultados apontar
gue ambos os tratamentos superficiais melhoraraesisténcia a corrosdo desgaste, e que
entre os dois tratamentos o oxidado termicamenesaptou melhor desempenho (KUMAR
et al, 2010).

Em 2011 estudou-se a oxidacdo térmica da liga T#48A para bio-
implementagéo. Foram utilizados diferentes parémseale temperatura e tempo de exposicao
da liga Ti-6Al-4V. As amostras expostas a 750°Cadte 12 a 24 horas, apresentaram 0sS
melhores resultados para bio-implementacao (GAUT204,1).

Apesar de existir informagdes que a camada alfe adetar as propriedades de
fadiga, pelos poucos trabalhos publicados, nddde fer certeza que tal falto era decorrente
de parametros especificos aplicados no determimstiodo ou se para um determinado
componente submetido a qualquer rota de oxidagéaci#® sera prejudicado em maior ou

menor proporgao.

!5 Solugdo Ringer: solugdo que apresenta as mesraatdades de elementos presentes nos fluidos eispor
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3 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Este trabalho foi desenvolvido através da comparaediperimental do
desempenho mecéanico entre corpos-de-prova com eamiéal (proveniente da oxidacgéo
térmica controlada) e corpos-de-prova sem a carsaperficial (sem oxidacdo térmica). A
escolha da geometria dos corpos-de-prova, do test@mtérmico e das rotas de oxidagéo

térmica foram decorrentes de estudos anteriorasing@ assim dos melhores resultados

obtidos. A Figura 3.1, mostra o fluxograma esqu@&ndtas atividades de estudo.

L

- Selecdo do Material:
Ti-6Al-4VELI

|

- Metalografia
- Andlise Quimica

Rota 1:

recristalizagdo do
grao encruado

- Usinagem:

Pinos fusiveis
mecanicos

S CSIERET: . - Preparacéo dos
Pinos fusiveis - Metalografia corpos-de-prova:
mecanicos lixamento, polimento
I e limpeza
r |

- Preparagdo dos
corpos-de-prova:
lixamento, polimento e
limpeza

- Oxidagdo Térmica

- Oxidagdo térmica:

Rota 4
Temperatura: 925-760°C
Tempo: ~7 horas

r 1 |
( Rota 2 Rota 3 A -
-Rugosidade
Temperatura: 600°C Temperatura: 650°C Fadi
-Fadiga
Tempo: 5horas “ Tempo:5horas | g .
- | < | -Fractografia
( -Metalografia
- Rugosidade -Rugosidade )
- Fadiga - Fadiga
- Fractografia L - Fractografia
- Metalografia \___-Metalografia )

Figura 3.1 — Fluxograma esquematico das atividddsenvolvidas na parte pratica.
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3.1 MATERIAL

O material utilizado neste trabalho trata-se da tig titanio Ti-6Al-4V EL1®, a
qual apresenta composicdo quimica segundo osiasitéa norma (ASTM F 136, 2008). O
material foi adquirido em barras de 19 mm de diagoned estado recozido.

Com intuito de verificar a composi¢do quimica dderial, foram realizadas trés
gueimas em um espectrdbmetro de emissdo O6ptica m@uantron Magelan, sempre
observando a repetibilidade das mesmas e ent&idaxta média.

O histérico de processamento também foi investigpds tem grande influéncia
nas propriedades, para tanto foi feita a metal@ydds barras tanto no sentido transversal,
para avaliar a homogeneidade da microestruturap dongitudinal para avaliar o grau de
encruamento do material. No item 3.7 (pagina 30)etdlbgrafia” sera descrito o
procedimento utilizado na anélise metalogréfica.

O material foi dividido em duas partes, seguindistematica descrita abaixo:

* Uma parte foi submetida a um tratamento térmicesadfa usinagem, descrito pela
Rota 1.

* A outra parte foi primeiramente usinada (usinagemntaterial como obtido) para
depois aplicar a Rota 4.

Cabe ressaltar:
R1=R4, porém em etapas e com objetivos diferente;
R1= tornar microestrutura equiaxial;

R4= avaliar a camada de Oxido proveniente da ®t&ctistalizacéo.

8 ELI: Extra low Intersticiala sigla indica que o material apresenta os elasmeintersticiais, oxigénio e
carbono, cuidadosamente controlados para obteng@malerial com maior ductilidade e tenacidade a
fratura.
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3.2 TRATAMENTO TERMICO

A Rota 1 e Rota 4 é descrita pelo desenho esquamabstrado na Figura 3.2.
Este ciclo consiste no aquecimento e resfriameotdralado, o qual é dividido em quatro
etapas:

Etapa I: Aquecer o material até a temperatura 82

Etapa II: Permanecer nesta temperatura duranteag;ho
Etapa Ill: Resfriar até 760°C, a uma taxa de 5@Chpra;

Etapa IV: Resfriar o material ao ar.

T (°C)

925°C fovmnmmmmnnens

T60°C -=mmmmmmmffm e dm e

0 tempo (minutos)

Figura 3.2 — Desenho esquemético do ciclo de texttortérmico para a Rota 1 e Rota 4.

No caso da Rota 1, o tratamento térmico empregadoutilizado para
recristalizacdo do material encruado, o qual vigerouma microestrutura equiaxial, chamada
Pontos Triplos. A camada alfa que surgiu na superftlas barras, decorrente desse
tratamento térmico, foi removida durante a usinagemcorpos-de-prova.

A escolha da microestrutura equiaxial foi em de@meia de um estudo realizado
por Zimmer (2009), onde foi verificado que estaroestrutura apresenta melhor desempenho
em fadiga dentre outras microestruturas estud@IA®NEXO A mostra os resultados obtidos

no trabalho realizado por Zimmer.
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No caso da Rota 4, o tratamento térmico foi reddizam atmosfera oxidante,
justamente com intuito de verificar as propriedadascamada de 6xido originada desse

tratamento térmico.

3.3 USINAGEM DOS CORPOS-DE-PROVA

A usinagem dos corpos-de-prova foi realizada noen@t com diferentes
condi¢des, conforme descrito no item 3.1 (paginy 2&nto na parte que foi tratada
termicamente através da Rota 1 como também na partieado material, assim como obtido.

Os corpos-de-prova foram usinados de acordo comguaaF3.3 a qual simula a

geometria do pino fusivel mecanico.

A o
| | = I =
| 7
2 R —~ & A ! | 8 o

| b
SECAO A-A

)

W

Figura 3.3 — Geometria dos corpos-de-prova, a qimlila a geometria do pino fusivel

mecanico.
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3.4 PREPARACAO DOS CORPOS-DE-PROVA

Os corpos-de-prova (pinos fusiveis mecéanicos) fopaaparados somente na
regido central, conforme indicado na Figura 3.4s pgsa € a regido de interesse em ensaios
de fadiga. Essas regibes foram lixadas com lixascaieto de silicio, partindo da
granulometria mais grosseira (120) até a granuloanetais refinada (1200). O acabamento
final foi feito através do polimento com pano megghfico e pasta diamantada deu®.
Tanto o lixamento como o polimento foram realizadosn auxilio de uma ferramenta

rotativa.

Regido preparada

—

Figura 3.4 — Desenho esquematico de um corpo-dexgpno fusivel mecéanico), mostrando

o local onde o material foi preparado.

Ap6s o polimento os corpos-de-prova foram lavados slucdo de agua e
tensoativo, em seguida foram embebidos em um estgicom acetona e colocados em uma
cuba de ultrassom durante 15 minutos, para elinailygarm possivel residuo de contaminagéo.
Por fim as amostras foram secadas a temperaturierateb

A limpeza é necessaria para remover qualquer camiabe, até mesmo as
digitais, pois a reatividade do titanio sob alemperaturas pode levar a fragilidade e também
aumentar a susceptibilidade a corrosdo sob tenedidoda contaminagdo (DONACHIE,
2000). Apés a limpeza os corpos-de-prova foram pudailos com luva para evitar

recontaminagao.
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3.5 OXIDACAO TERMICA

Os pinos fusiveis mecanicos que anteriormente farsimmdos com o material a
partir de duas condi¢cOes diferentes: uma com TRbtg 1, conforme Figura 3.2) e outra sem
T°T° prévio, nessa etapa a parte com T°T° foi subiia em duas novas partes, com
objetivo de aplicar duas rotas de oxidagdo térmiifexentes. A Figura 3.5 mostra de forma

esquematica a sequéncia do trabalho.

Com T°T* prévio Com T°T* prévio o0 4
(Rotal) (Rotal) Sem T°T° prévio
~ ~F ~F

Rota 4"
Rota 2 Rota 3 900°C - 760°C/
600°C/5horas 650°C/5horas ~7hora

Figura 3.5 — Desenho esquematico dos corpos-dexmabmetidos as diferentes rotas de

oxidacao térmica.

Os pinos fusiveis mecanicos foram oxidados termécdenapds a usinagem e
preparacao dos mesmos. A oxidacao foi realizadatenasfera de ar ambiente, em um forno
tipo mufla, marca Sanches, através de trés dileseanitlos de temperaturas:

Rota 2: 650°C durante 5 horas. (material que fdinsetido previamente ao
tratamento térmico descrito pela Rota 1);

Rota 3: 600°C durante 5 horas. (material que fdinsetido previamente ao
tratamento térmico descrito pela Rota 1);

Rota 4: 925°C-760°C durante ~7horas, rota desgatkigura 3.2. (material sem

tratamento térmico prévio).

" para a Rota 4, a faixa de temperatura varia d& @3oras) a 760°C (~3 horas), somando um tentab de
aproximadamente 7 horas. A sequéncia esta detattaitlem 3.2 (pagina 27)
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A temperatura e o tempo da Rota 2 e Rota 3, foramparametros que
apresentaram os melhores resultados em corrosgastiesno trabalho elaborado por
Espindola (2008). O ANEXO B apresenta os parametros resultados obtidos nos ensaios
de corrosdo-desgaste realizados por Espindola.

Para a Rota 4, a temperatura e o tempo surgiraoesequéncia ao tratamento
térmico para obtencdo da microestrutura equiakiata este caso, a intencdo foi avaliar as
propriedades da camada resultante diretamente @jwi@rtratamento de recristalizagdo do
material encruado.

A oxidacao térmica foi conduzida pela introducas dorpos-de-prova dentro da
camara do forno depois de atingida a temperatuéadgterminada para cada rota em
particular, a partir desse passo foi iniciada atagem do tempo de oxidacédo, retirando os
corpos-de-prova do forno apds decorrido o tempocala rota, os quais resfriaram em

temperatura ambiente.

3.6 ANALISE SUPERFICIAL VISUAL

As superficies dos componentes foram analisadagéatdo uso de lupa Olympus
5z-ctv, para visualizar o aspecto da superficieaamentos até 80 vezes, quanto a ocorréncia
de defeitos superficiais.

Os pinos fusiveis mecéanicos também foram fotogosfahtes e apds a oxidacao
térmica, para destacar as diferentes coloracO@task#m cada rota que o pino foi submetido.
As imagens foram obtidas através de uma camergrédica marca Sony, modelo DSC-HX1,
Optical Steady Shot Zoom.
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3.7 METALOGRAFIA

Com objetivo de avaliar as mudancgas microestrig e cada etapa do processo,
amostras foram coletadas desde o recebimento deriaha¢ apdés cada rota que foram
submetidos 0s pinos.

As amostras foram cortadas no sentido transversal iotuito de analisar a
camada alfa obtida e alguma possivel mudanca nlogia da microestrutura do substrato
do pino. Também foram cortadas amostras no selatiggtudinal, no caso do material como
obtido, para verificar o aspecto da microestrutura.

Para facilitar o0 manuseio, apds cortadas, as aasofstram embutidas em meio a
resina termorrigida, baquelite, e lixadas atravésutha sequéncia de lixas abrasivas de
carbeto de silicio, partindo da granulometria ngrisssa (120) até a granulometria mais
refinada (1200).

Posteriormente as amostras foram polidas em pammlkiaento metalografico,
abrasivo alumina e como lubrificante agua, até milquma superficie especular, livre de
riscos de lixa, para entdo serem atacadas commteag@imico especifico para titanio.

As amostras foram atacadas de modo a revelar answaestrutura, segundo a
recomendacdo do Metals Handbook volume 9 (BOYERS8)9onde se utilizou solugao
Kroll, com 3mL de acido fluoridrico, 6mL de &ciddtrito e 91mL de agua. A técnica
utilizada foi de imersdo da amostra, acompanhandweedacdo da microestrutura (cerca de 10
segundos).

Ap6s a revelacdo da microestrutura, as amostraamfoobservadas em
microscépio Optico marca Olympus, modelo BX51M didas imagens com diferentes
aumentos, de 50 a 1000x.

A determinacdo do tamanho de gréo e da espesswardala superficial obtida,

foi realizada com auxilio de um programa de and@lesénagens chamadmaged®.

'8 ImageJ é um processador de imagem baseado em Javaxibee edita, analisa, processa, salva imprime
imagens.
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3.8 RUGOSIDADE SUPERFICIAL

Para determinar a rugosidade superficial dos coemges foi empregado um
rugosimetro Mitutoyo, modelo SJ-500, utilizandoeseno comprimento de amostragem 5 x
Cutoffde 0,08 mm, onde o raio da ponta do apalpadosapi@va 2um.

Os pinos foram submetidos a andlise antes e delgoisada rota de oxidagao
térmica aplicada, com objetivo de avaliar as pessimodificacdes que o processo poderia
acarretar.

Foi utilizado o método do perfil, o qual foi baseath norma (ABNT NBR ISO
4287, 2002). Foram efetuadas trés medidas alesténimcada amostra e obtida a média dos

valores.

3.9 ENSAIO DE MICRODUREZA

Uma das consequUéncias que a oxidacdo térmicaaesudt aumento da dureza
superficial. Para avaliar a variagdo da dureza rfopé foi realizado um perfil de
microdureza Knoop.

O endentador Knoop apresenta ponta de piramidgadan permitindo um perfil
de dureza com as impressdes mais proximas, admitimdmaior detalhamento da mudanca
de dureza da camada.

Na literatura, foram encontrados somente resultddadureza na escala Vickers.
Contudo, o endentador Vickers apresenta ponta emafgiramidal quadrada, restringindo
dessa forma um espacamento mais curto entre asdstj@s de dureza, seguindo a regra de
distanciamento entre um ponto e outro. Sendo apside haver perda de detalhes da
mudanca gradual de dureza. Diante disso, seraseapagelos os valores de dureza Knoop e a
conversdo dos mesmos em Vickers para nivel de cagies.

Para determinacdo da dureza superficial, as amsofetram ensaiadas através do
uso de microdurémetro, marca Struers, modelo Dumamitilizando carga de 200g e
endentador Knoop (HK).
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O ensaio se deu através de endentacfes partindopaaficie da amostra em
direcdo ao nucleo. O perfil foi realizado somerdeapo corpo-de-prova submetido a Rota 4
devido ao fato da espessura da camada nessa rrotaiseespessa, possibilitando a medigcéo
do perfil de microdureza com o equipamento dispalniv

Foram também realizados trés testes de microdwedeers sob a superficie
oxidada do corpo-de-prova oxidado bem como no gatbstcom intuito de verificar a
diferenca de dureza sob a superficie oxidada eap&elao substrato do pino.

3.10 ENSAIO DE TRACAO

O ensaio de tracéo foi realizado para determinmite de resisténcia a tracdo
suportada pelo componente. O teste consiste naagph de carga de tragdo uniaxial
crescente em um corpo-de-prova até a ruptura.

O ensaio foi realizado em temperatura ambientene texa de deformagéo de
1mm/minuto, sendo esta taxa suficientemente leata medir satisfatoriamente a resisténcia
do material. O equipamento utilizado foi uma magukBletromecanica Instron, modelo
5585H.

Neste ensaio avaliou-se somente o limite de resist@ tracdo e o deslocamento
em milimetros, devido & geometria do pino fusivedcamico ndo permitir aplicacdo de
extensdmetrd, para determinacdo do escoamento do material.

ApGs o ensaio de tragdo, foi realizado um estudeivda de solicitagdo dos pinos,
para verificar se a oxidacao térmica interfereigtesa de seguranca do fusivel mecéanico. A
base para esta analise foi a formula:

g=— (Equacéo 1)

19 Extensémetro: Dispositivo utilizado para mediraiefacdo em corpos submetidos a algum tipo de forca.

34



Onde:

c = Tensao

F= Carga instantanea aplicada
A=Area da secéo reta original

3.11 ENSAIO DE FADIGA

O ensaio de fadiga foi realizado sob tensédo axahplitude controlada em uma
maquina Servo-Hidraulica MTS, modelo 8aterial Test Systend temperatura ambiente.
Foi utilizada a razdo de carregamento R = 0,1cgiércia =30 Hz.

Para o primeiro pino, aplicou-se um nivel de temsagima préximo ao limite de
escoamento do material, até a ruptura. A tensa@scizamento foi consultada na literatlie
ndo pelo ensaio de tragéo, devido ao fato ja citadde as dimensdes do corpo-de-prova nao
permitiram a utilizagdo de extensémetro.

Para os demais pinos, foram utilizadas tens6essivaenente mais baixas, até o
momento que o pino resistiu mais do qué diélos, nimero de ciclos requerido para vida
infinita dos pinos fusiveis mecéanicos, e foi defaado entéo o limite de resisténcia a fadiga.

As curvas de Wohler foram obtidas através do ajdstecurva por minimos
guadraticos, e apos plotadas em um grafico conmsiiée6) na ordenada y e o nimero de

ciclos (N) na abscissa.

3.12 FRACTOGRAFIA

Ao término dos ensaios de fadiga, os pinos rompidi@sn observados tanto em
lupa Olympus 5z-ctv, para visualizar o aspectordeufa em aumentos até 80 vezes, como

% Tens&o de escoamento da liga Ti-6Al-4\,= 830 MPa, Fonte:(CALLISTER, 2008)
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também no microscépio eletrdnico de varredura (MENgrca Shimadzu, modelo SSX — 550
para aumentos entre 30 e 500 vezes.

O objetivo das inspecbes foi observar detalhadaemest macromecanismos e
micromecanismos de fratura. As imagens produziéés EV foram obtidas no modo de

elétrons secundarios.

3.13 ESTIMATIVA DAS COMBINACOES DAS PROPRIEDADES ADQUIRIAS PELA
OXIDACAO TERMICA

Alta resisténcia contra desgaste, corrosao e fatBgaetais, pode ser conseguida
por diferentes processos. Combinacdes bem sucedielagrocessos podem resultar no
aumento de determinada propriedade, por causa aldagens que 0 Processo exerce no
material.

Para uma escolha adequada de técnicas promisscoasacdes de adequadas,
um método foi definido através de um estudo reddizaor Kessler, Hoffmann e Mayr (1998),

onde o principio basico da combina¢éo de processiesnonstrado na Figura 3.6.

Processo A Processo B
Vantagem A Vantagem B
Desvantagem A Desvantagem B

Processos Combinados A + B

Vantagem A + B
Desvantagem A + B

Figura 3.6 — Principio de processos combinados.
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O potencial técnico é determinado pelas vantagedessantagens que cada
processo proporciona nas propriedades do mateoah, objetivo de enfatizar os prés e
contras que um processo pode causar nas propriedadeaterial.

O potencial técnico do pino polido e do pino oxwolarmicamente, foram
analisados. A classificacdo dos potenciais é uniteel de agora e tera de ser adaptado a um
possivel desenvolvimento futuro.

Além dos potenciais técnicos, os custos dos prosessmbinados também
devem ser considerados.

O beneficio desta classificacdo deve-se ao fatomadameira como ela é
representada, a qual se apresenta de forma clasaupa grande nimero de processos

combinados.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 COMPOSICAO QUIMICA DO MATERIAL

A composicdo quimica da liga Ti-6Al-4V ELI estudaéatd mostrada na Tabela
4.1 em comparagao com norma ASTM F136, objetivargddicar se os teores de elementos
intersticiais estdo nos limites determinados petana, e consequentemente obter uma analise
mais apurada da influéncia que os elementos ifiaist nesse caso 0 oxigénio, causam nas
propriedades do material.

Tabela 4.1 — Composicdo quimica da liga Ti-6Al-4M Eomo obtida.

Elementos N C H Fe O Al V Ti

Liga Ti-6Al-4V Max. Max. Max. Max. | Max. | 5.5- | 3,50- Balan
Norma ASTM F136-0d 0,005 | 0.08 | 0012 | 025 | 0.13 | 6.50 | 4,50 |P&@aN¢g

Material de Ensaio con

) 00,004 0,031 0,003] 0,200 0,120 6,1p0 4,0®alancg
obtido

4.2 ANALISE SUPERFICIAL VISUAL

A Tabela 4.2 apresenta a observacao visual dosamenpes para as diferentes
rotas de oxidacdo térmica, em comparacdo com unpaoeente sem oxidacdo térmica.
Observaram-se colorac¢des distintas para as diéreotas de oxidag&do. Para a Rota 2 os
pinos apresentaram cor dourada; para a Rota 3h0s ppresentaram cor marrom e por fim

para a Rota 4 os pinos apresentaram cor cinzacescur
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Tabela 4.2 — Aparéncia superficial dos componeantiéss e apds oxidagdo térmica.

Condicéo Componente

Sem oxidagao térmica

Rota 2

Rota 3

Rota 4

A mudanca de cor apdés a oxidacdo térmica ocorredaleso aumento da
espessura da camada do Oxido, e como consequ@&nciadanca na interferéncia da radiacado
da luz incidente, segundo Kunwtral ( 2009).

Os diferentes tipos de oxidos formados também poidéoenciar na cor, pois
cada tipo de 6xido apresenta cores caracterisBoasexemplo, o rutilo apresenta-se nas cores
vermelha e castanho avermelhado a preta, ja oslmatgresenta-se na coloragdo castanha,

segundo informacdes do Departamento Nacional déuém Mineral (DNPM, 2008).
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Outro fator que influencia na absorcao seletivaaaé a excitacdo dos elétrons.
No caso dos metais todas as frequéncias de luzelisdo absorvidas devido a
disponibilidade de estados eletronicos vazios. Aomgarte da luz absorvida é reemitida a
partir da superficie do metal na forma de luz wsbom o mesmo comprimento de onda, a
qual aparece como uma luz refletida. A cor pereel@ddeterminada pela distribuicdo dos
comprimentos de onda da radiagdo refletida. No aescsuperficie ser convertida em
ceramico, hd um espacamento entre as bandas dpaetes fétons, dessa forma a fracdo de
luz visivel é absorvida seletivamente pelas tréesieletronicas da banda de valéncia para a
banda de conducéo (CALLISTER, 2008).

Segundo o trabalho desenvolvido por Espindola (2008s corpos-de-prova
submetidos a 600 e 650°C, os 6xidos sédo formadoRptilo e Anastase. O ANEXO C
mostra os resultados do trabalho de Espindola.

Para a Rota 4, o 6xido formado durante o estagicmxdéacdo térmica foi
completamente dissociado. Esse fato confere comesiido realizado sobre a oxidacao
térmica do titanio, utilizando-se diversas combires;de temperaturas e tempos diferentes,
onde se constatou que amostras expostas a temperacdima de 800°C, por tempo
prolongado, levam ao descolamento do 6xido (KRISHNBUN, 2007). Segundo Guleryz e
Cimenoglu, acima de 700°C o filme de oOxido torneeggemamente fragil, em funcédo de
defeitos gerados durante a oxidacdo térmica (GULER¥ CIMENOGLU, 2005).

A camada de 6xido dissociado, para o pino mostrad-igura 4.1, mediu

aproximadamente 1mm.

Figura 4.1 — Oxido dissociado para o pino oxidadmicamente através da Rota 4.

As superficies dos pinos, apds a oxidacao térngceada rota, foram examinadas
em lupa para examinar quanto a ocorréncia de psslefeitos.
Para os pinos submetidos a Rota 2, ndo foram ¢adstadefeitos superficiais.
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Para os pinos submetido & Rota 3, pode-se obsarfmmacdo de produtos de
corrosdo na superficie dos componentes, conforrde per visto na Figura 4.2. A imagem

mostra que houve um pequeno aumento no volumeido,gprovocando relevo.

Produtos de
COrrosao

Figura 4.2 — Aspecto da superficie do corpo-de-gapods oxidagéo térmica para Rota 3.

Para os pinoa submetidos & Rota 4, pdde-se obsarpaesenca dpites” e
carepas, conforme mostrado na Figura 4.3.

Pitesndo ocorrem somente na presenca de cloretos msdletos em solugéo,
mesmo em agua pura, a altas temperaturas, podedetsstadopites (MICHELI, 1994).
Para evitar sua formacdo, deve-se determinar aetamopa critica de formagdo dpites
através de ensaios com variagdes crescentes dertgmp.

L pite: ataque localizado de corroséo, onde pequenosdsusa formam no material.
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Figura 4.3 — Aspecto da superficie do pino apodapédo térmica para Rota 4.

4.3 METALOGRAFIA

A Figura 4.4 apresenta a micrografia da secao todigial da barra de Ti-6Al-4V
ELI, da forma como obtida. Observam-se gr@@dongados (regido clara) e a f@isao longo
dos contornos de grao (regido escura). Os graosneam-se levemente encruados
(alongados), devido ao processo de laminagao dessba

A Figura 4.5 apresenta a micrografia da secaowveasal da barra de Ti-6Al-4V
ELI, como obtida, sendo a matriz composta pela d¢fse(regiao clara) e a fase beta globular
(regido escura) dispersa uniformemente. Essa nsicubera se apresenta no estado recozido
e possivelmente é anisotropica. Por mais esse onofitou-se por tratar termicamente o
material, além da microestrutura equiaxial ter medh propriedades em fadiga, buscou-se
obter propriedades mais uniformes, independententantirecao.

A Figura 4.6 apresenta a micrografia, do nucleo lwasas de Ti-6Al-4V ELI,
apos o tratamento térmico descrito pela Rota 1,ual gisava a formacdo de uma
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microestrutura equiaxial, através da recristaliaag@ material encruado. Na microestrutura

pode-se observar graos equiaxiasom tamanho médio de L@n ef intergranular.

Figura 4.4 —
500x.

R

. il ; \ .
T IR AT ; A : -
br s e CH R T -7 8. B e Sl AN 2

Figura 4.5 — Microestrutura da secédo transversahdterial como obtido. Reagente Kroll —

Magnificagdo 500x.
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Magnificagdo 500x.

A Figura 4.7 apresenta a micrografia da superficiepino de Ti-6Al-4V ELI,
apos a oxidacao térmica pela Rota 2.

Camada Alfa

Figura 4.7 — Camada alfa decorrente da oxidacauidérpara Rota 2. Reagente Kroll —
Magnificagdo 500x.
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E possivel observar a camada alfa originada, sengocamada linear continua
de cor branca, a qual esta indicada na figura.a\eda, a temperatura utilizada para oxidacéo
térmica, ndo causou mudanca microestrutural ndratibsonde a microestrutura permaneceu
equiaxial e também ndo causou alteracdo no tam@dalgodo, permanecendo o gréo alfa com
10 pm.

A Figura 4.8 apresenta a micrografia da superfiiciepino de Ti-6Al-4V ELI,
apos oxidacao térmica pela Rota 3, destacando adeasifa, que se apresentou da mesma
forma como no caso anterior, linear e continuagmovisualmente jA se percebe que ela
apresenta uma espessura levemente maior. Nessetamab@m ndo ocorreu alteracédo
microestrutural do substrato e nem mudancas no nfaonale grdo, em decorréncia a

temperatura e tempo do tratamento superficial.

Figura 4.8 — Camada alfa decorrente da oxidacauidérpara Rota 3. Reagente Kroll —

Magnificagdo 500x.

A Figura 4.10 e a Figura 4.10 apresentam a micfiagda superficie do pino de
Ti-6Al-4V ELI, apos a oxidagéo térmica com a Rotadstacando a camada alfa. Nota-se que
para esta rota a camada branca apresentou umasw@spd®m superior as duas rotas
anteriormente abordadas. Nesse caso tanto a tdm@ereomo o tempo S&o maiores,

propiciando um processo de difusdo mais efetivo.
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Figura 4.9 — Camada alfa decorrente da oxidacauidérpara Rota 4. Reagente Kroll —
Magnificagdo 500x.

Figura 4.10 — Camada alfa decorrente da oxidagéwidz para Rota 4. Reagente Kroll —
Magnificagdo 200x.
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4.4 RUGOSIDADE SUPERFICIAL

A Tabela 4.3 apresenta os resultados encontradoavabacdo da camada
endurecida em termos da mudanca de rugosidadem@néo da rugosidade ocorre de forma
gradual em correspondéncia a maior temperaturaegaga na rota de oxidacao térmica.
Como observado na analise da superficie das ampatpartir de 650°C o0 material comeca a
desenvolver produtos de corrosdo e consequentergendeaumento da rugosidade. Ja a
amostra que foi oxidada a 600°C que ndo apreselgti@itos superficiais a rugosidade teve

uma mudancga relativamente ndo significante.

Tabela 4.3 — Valores de rugosidade superficial pardiferentes rotas de oxidagao térmica.

Condicao Rugosidade Ra gm)
Sem Oxidacao Térmica 0,11
Rota 2 0,15
Rota 3 0,70
Rota 4 1,50

4.5 ENSAIO DE DUREZA E MICRODUREZA

Ressaltando que o ensaio de microdureza foi rel@izamente para o corpo-de-
prova submetido a Rota 4 e portanto s6 serédo aypaelees os resultados para esta condicao de

oxidacao térmica.
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A dureza encontrada no nucleo do corpo-de-prouas{sato) apresentou 325 HV,
enquanto que na superficie, sob a camada oxidateyesse uma dureza aproximadamente
trés vezes maior, sendo esta 925 HV.

O valor de dureza da camada (em torno de 900HgJréspondente aos trabalhos
realizados por (KUMARet al, 2010) e também (BORGIOIlet al, 2005). J&4 no estudo sobre
oxidacdo térmica da liga Ti-6Al-4V realizado por I&yus e Cimenoglu (2009), com
parametros muito proximos aos utilizados no presestudo, foi encontrado o valor em torno
de 1300HV na camada oxidada.

O aumento de dureza da camada ocorre devido addifigacdo atbmica gerada
na formacdo do Oxido. A ligacdo € ibnica (Ti+O)nde a formacdo de um composto
cerdmico e uma das caracteristicas mais notaveisetdmicos é a alta dureza.

A Figura 4.11 apresenta o perfil de microdurezadfnaealizado para avaliagcao
da camada endurecida, elaborado a partir da scipedd corpo-de-prova em dire¢cdo ao
centro. Foi utilizado um avanco dep20 no eixo x e 5um no eixo y entre cada ponto. Em
cada impresséo de dureza esta representado awualespondente de dureza encontrado.

£F v

B
v % 1oty
b

N A o e g PR I Sl N AL SUTES s

Figura 4.11 — Perfil de microdureza Knoop do codgeprova submetido a Rota 4.
A Tabela 4.4 apresenta os valores medidos do mlrfinicrodureza Knoop e a

respectiva conversdo em Vickers, para nivel de eoagdo com outros trabalhos publicados,
gue apresentam resultados em Vickers.
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Tabela 4.4 — Valores do perfil de microdureza Kn@mm a conversdo equivalente em

Vickers e o distanciamento da impresséo de durezeklcao a superficie.

Dureza Knoop (HK) Convsirgsé)rg?ﬁlavl)}ureza Distanciamento @am)
939 925 0
768 741 10
745 714 30
594 560 50
588 555 70
520 494 90
488 464 110
485 462 120
475 454 140
466 447 160
452 434 180
436 422 200
439 424 220
421 408 240
423 410 260
422 409 280
381 373 310
371 364 330
351 345 350
346 340 370
334 327 390
333 325 410
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A Figura 4.12 mostra o gréfico do perfil de microeia Knoop, evidenciando o

aumento de dureza em relacdo ao centro-superficie.
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Figura 4.12 — Perfil de microdureza Knoop do pimsifel mecanico submetido a Rota 4.

4.6 ESPESSURA DA CAMADA

A espessura da camada total da camada foi detetanateavés das metalografias
utilizando o programa de analise de imagens chafiatgeJ. As amostras também foram
analisadas no MEV onde foi utilizado um recurscapaedir distancias entre dois pontos,
tendo assim medidas mais exatas das camadas. Rata 4, o perfil de microdureza também
foi utilizado para determinar até aonde houve auonda dureza em relacdo ao substrato. A
Tabela 4.5 mostra as camadas com a as respecpessaras, onde através dos dois métodos
utilizados obtiveram-se valores similares.

Nesse caso, sobre a espessura da camada, € réililar comparacdes com
outros trabalhos, por vezes os parametros aplicalesnsaio sdo bastante distintos, por outro
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lado, a metodologia empregada para mensurar a eatzdbém pode influenciar na

diferenca de valores.

Tabela 4.5 — Valores da espessura da camada tatal @s componentes oxidados

termicamente.

Condico Imagem Teécnica Espessura
empregada (pm)
Rota 2 MEV 2
Rota 3 MEV 4
Rota 4 MO 130

A espessura da camada alfa obtida para as difereotas se apresentou
proporcional ao tempo e temperatura de exposicduprnmtempo e/ou temperatura de
exposicdo, maior a espessura da camada obtidéatdagh era esperado desde que o processo
depende da difuséo intersticial, a qual € em graade ativada pelo aumento da temperatura.

Nos trabalhos disponiveis pela literatura ndo atemaido de forma expressiva a

importancia da espessura da camada, mas sim aneidenlé filme. No caso da camada obtida
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na Rota 4, que foi a mais espessa, ndo necessat@éa camada que apresenta as melhores

propriedades em corroséo-desgaste, por exemplo.

4.7 ENSAIO DE TRACAO

A Tabela 4.6 apresenta as tensdes de ruptura engaamhento para 0S pinos
submetidos as diferentes rotas de oxidacao térimade-se observar que a tensdo de ruptura
€ afetada pela oxidacdo térmica para Rota 4, queta com temperatura mais elevada. Nas
demais rotas, que o0s pinos sdo oxidados com tetupesamais baixas, ndo se percebem
diferencas consideraveis que possam ser comerdadapeito do desempenho em tracao.

Tabela 4.6 — Tensdo de ruptura e alongamento dos pie Ti-6Al-4V submetidos as

diferentes rotas de oxidac&o térmica até a ruptura.

Condicao ¢ de Resisténcia Maxima Alongamento (mm)
(MPa)
Sem Oxidacao Térmica 1164 1,6
Rota 2 1100 1,5
Rota 3 1139 1,8
Rota 4 996 0,85

O alongamento foi apresentado somente em milimetre&o em porcentagem,
como convencional, pois ndo foi possivel colocagxtensémetro nos pinos. Através do
alongamento total antes da ruptura é possivelavaNWariacdo de ductilidade do material. No
ensaio de tracdo pbde-se evidenciar que a oxidagéuoca influencia na ductilidade para
determinadas temperaturas, especificadamente pampetaturas mais elevadas, como no
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caso da Rota 4. Neste caso o0 alongamento rediaiogmente a metade em comparacao as

demais rotas.

4.7.1 Estudo do Nivel de Solicitacdo dos Pinos FusiveiseBnicos

A carga prevista para o colapso do sist@reakawayé de 35 toneladas. Apés a
guebra dos pinos ocorre o fechamento da valvulstrwibdo o fluxo de petréleo, visando a
preservacdo dos mangotes (evitando que os manda@Rsem antes dos pinos) e
conseqguentemente o vazamento do combustivel.

Para verificar esse fator, e ter um melhor enteadiondos calculos do nivel de
solicitacdo, a Figura 4.13 mostra um desenho esgfimnda vista frontal da secéo da valvula
Breakaway(baseada na imagem real, Figura 1.3), sendo estposta por 8 pinos fusiveis
mecanicos e o diametro de cada pino possui 6,72 mm.

Os célculos foram realizados de acordo com a Equacgpéagina 34), onde €
possivel descobrir a carga que cada pino suportsfaoco trativo. Para se ter a carga total
gue o sistema suporta, multiplica-se por oito, sezgte o nimero de pinos do sistema.

/
\\ | \

e
e
e

~

Figura 4.13 — Desenho esqueméatico da vista froletaima secédo do sisteBeeakaway
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Considerando as tensdes de resisténcia maximaaqgtmich cada rota, podem-se

fazer os seqguintes calculos:

* Pino Fusivel Mecanico Sem Oxidacdo térmica

F F
og=— — 1164= s = 4,2 toneladas (carga suportada por pino).

a 2 -
Carga total = 4,2 x 8 = 33,6 toneladas (cargaaysistemaBreakawaysuportaria
com esta condigéo antes da ruptura).

* Pino Fusivel Mecéanico submetido & Rota 2:

F F
a:g — 1100= Y = 3,9 toneladas (carga suportada por pino).

Carga total = 3,9 x 8 = 31,8 toneladas (cargaaysistemaBreakawaysuportaria
com esta condigéo antes da ruptura).

* Pino Fusivel Mecéanico submetido & Rota 3:

F
a:g — 1139= Y = 4,1 toneladas (carga suportada por pino).

Carga total = 4,1 x 8 = 32,8 toneladas (cargaaysistemaBreakawaysuportaria
com esta condigéo antes da ruptura).

* Pino Fusivel Mecéanico submetido & Rota 4:

F F
=g — 996= s = 3,6 toneladas (carga suportada por pino).

5=

Carga total = 3,6 x 8 = 28,8 toneladas (cargaaysistemaBreakawaysuportaria
com esta condigéo antes da ruptura).
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Todos os calculos de carga total apresentarameglaferiores a 35 toneladas,
desta forma, todas as rotas teriam tensdo maximapdera aceitavel para a seguranca do
sistema. Porém a melhor eficiéncia de resistérai@ para o pino sem oxidacao térmica,

sendo 0 mais préximo de 35 toneladas.

4.8 ENSAIO DE FADIGA

Na Figura 4.14 estdo representadas as curvas t#€neta a fadiga para as
diferentes condi¢cdes de tratamento superficial.e®lasse que quanto maior a temperatura
empregada na oxidacdo térmica, menor a resisté@nfddiga. Ressalta-se que 0s pinos que
estdo representados no grafico da Figura 4.14 emcitlbs ndo romperam (setas) e
teoricamente teriam vida infinita para valoreselesbes abaixo da reta que determina o limite

de resisténcia a fadiga.

1000

Tensdo (MPa)

100
1000 10000 100000 1000000

Numero de ciclos "N"

¢ Sem Oxidag¢do Térmica Rota 2 ® Rota 3 = Rota 4

Figura 4.14 — Graficas-N para os pinos fusiveis mecanicos com as difesenvtas de

oxidacgao térmica e sem oxidagao térmica.
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A Tabela 4.7 apresenta os limites de resisténfadiga para as diferentes rotas de
oxidacao térmica, destacando a perda de resistériatiga em porcentagem. Nota-se que o
limite de resisténcia a fadiga diminui sensivelreecbnforme mais elevada a temperatura

aplicada no processo de oxidacao térmica dos .pinos

Tabela 4.7 — Limite de resisténcia a fadiga parpind fusivel mecanico submetido as

diferentes rotas de oxidag&o térmica.

Condico Limitfe d_e resisténciaa |Reducdo do Iir_nite de resisténcia
adiga (MPa) fadiga (%)
Sem Oxidacao Térmica 635 Condicao de comparacad
Rota 2 525 ~18
Rota 3 456 ~28
Rota 4 135 ~79

4.9 ANALISE FRACTOGRAFICA

O aspecto da fratura dos pinos sem oxidacdo térenitacomparacdo com 0S
pinos com oxidagdo térmica, apds o0 ensaio de fadigestram dois detalhes com certa
peculiaridade e repetibilidade. Um deles é queingspoxidados apresentam varios nucleos
de iniciacdo de trinca e a fratura apresenta-seartas plana, caracteristica essa de
fragilizacdo do material. J& 0os corpos-de-prova @einacdo térmica, surgem entre dois a trés
pontos de nucleacao de trinca, a trinca propadard®a plana e ao final ela muda de direcao
impondo uma resisténcia a propagacédo. A Tabelapgrdsenta os valores de tensdo aplicada
e a respectiva superficie de fratura para os pirsigeis mecéanicos ensaiados em fadiga.
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Tabela 4.8 — Comparacao do aspecto da fraturaopgranos fusiveis mecanicos submetido as

diferentes rotas de oxidagdo térmica e tensdesaalals.

Sem Oxidacao Térmica

Rota 2

Rota 3

Rota 4

(&”I}f‘;) Aspecto da fraturp (&”I}f‘;) Aspecto da fraturp (&”I}f‘;) Aspecto da fratura (&”I}f‘;) Aspecto da fraturf
800 re;iigdo N&o realizado 855 751
665 635 684 601
635 Vida infinita 550 570 550
580 Vida infinita 525 Vida infinita 513 501
re;\:iézzdo Vida infinita 475 Vida infinita 456 Vida infinita @p
230 | Vidainfinita | 2o | Vidainfinita | 399 Vida infinita 150
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Os macromecanismos de fatura indicam que o matesi@pe a partir do
trincamento da camada. A imagem obtida por lupzatpo-de-prova submetido a Rota 4,
Figura 4.15, mostra a camada dividida em variastéac

Regiao
analisada
no MEV

Figura 4.15 — Macromecanismo de fratura do pinévé&isnecanico submetido a Rota 4.

As imagens obtidas na interface da superficie dhidw pino e a superficie de
fratura, conforme indicado na Figura 4.15, mostenvarias trincas superficiais originadas
apos o ensaio de fadiga, que provavelmente gernamatiplos sitios de nucleagéo de trinca,
propiciando a ruptura por fadiga, com um numero anate ciclos, e consequentemente,
reduzindo o limite de resisténcia a fadiga paraliaisacdo requerida.

Em maior detalhe sdo mostradas na Figura 4.16r&igll7 e Figura 4.18 as
trincas na camada decorrente da oxidagdo térmica @& diferentes rotas de oxidacao
empregadas.

Na imagem da fratura, ocorrida para o pino submedidRota 4, Figura 4.19,
observa-se que na camada endurecida o material etomge maneira fragil. O
micromecanismo nao representa aspecto intergranafartransgranular, houve crescimento
continuo da trinca, como se ndo houvesse obstagatasmpedir o crescimento da trinca. Ao
final da camada a fratura comeca a apresentar taspeergranular, porém como a trinca

provavelmente atingiu um tamanho critico, o pine s&@portou mais a tensao aplicada e
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rompeu com uma tensao bastante inferior do qua ssperado para a liga Ti-6Al-4V sem
modificagao superficial.

Os micromecanismos de fratura mostram que par&nos pubmetidos a Rota 2 e
Rota 3 os micromecanismos sao caracteristicosatigdrtransgranular.

Para a Rota 4, a fratura préximo da interface éacteristica de fratura

intergranular e no nucleo é caracteristica de faaransgranular.

Wo F————— 3
5 1 SUpETficie Superficie
) ge fratura lateral

Figura 4.16 —

Superficie Superficie
lateral de fratura

Trincas

o \ Q ‘[ Pratura
"¢’ transgranuylar
; 3 ofk "> )

AccY Mag wD |—’£—| S50um

120kY - x 350 23 1140

Figura 4.17 — Interface entre a fratura e a latwgdino submetido a Rota 3.
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Superfigie o1 =« Py, » Superficie q

ateraf ) 4 QR A [ F el

Trincas

Mag Wi I"—" Stz
» 30 24 THO

Figura 4.18 — Interface entre a fratura e a lagwgdino submetido a Rota 4.

Superficie
lateral

«—
Aspecto

(- Fratura_~ ',
: -:intergrap_ular

fragil

Acch Mag wo F——— 2um
120k w B0 24 1140

Figura 4.19 — Aspecto de fratura fragil na camamta subsequente fratura intergranular, para

0 pino submetido a Rota 4.
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O pino sem tratamento superficial, ou seja, semadantde 6xido, apresentou
trincas com aspecto dudctil e micromecanismo deurfsatransgranular, conforme pode-se
observar na Figura 4.20. Provavelmente devido & €m0, o0 material obteve maior
resisténcia a fadiga, pois é sabido que ao mesmpotejue o material deforma, ha um
encruamento local, o que impede o avanco da trinca.

Ja no caso dos pinos modificados com a camada ide,@®o ser imposto um

esforco trativo, a camada rompe fragilmente, agowoo um nucleante de trinca.

Superficie
i lateral

@2 e -
A

Figura 4.20 — Interface entre a fratura e a latéoatorpo-de-prova que nao foi submetido a

oxidacao térmica.

4.10 ESTIMATIVA DA COMBINACAO DAS PROPRIEDADES ADQUIRID/S PELA
OXIDACAO TERMICA

Diante do presente estudo, a partir dos dadosazbtitt todas as analises
realizadas (no ANEXO D pode-se ver a apresd@at do resumo geral comparativo dos

resultados das analises realizadas) bem como stdevéanalise tedrica, salienta-se que a
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utilizacdo do tratamento superficial “Oxidacdo Tigafy, deve ser cautelosamente aplicado,
sob avaliacdo das solicitacbes de servico que opa@onemte oxidado termicamente sera
exposto.

A estimativa das vantagens e desvantagens quetamé&ato acarreta esta
apresentado na Figura 4.21, mostrando as combisag@epropriedades dos pinos fabricados

a partir da liga Ti-6Al-4V, polido e oxidado terraimente.

Processo A: Polido Processo B: Oxidado Termicamente
Vantagem A: Boa resisténcia a fadiga, boa Vantagem B: Boa resisténcia ao
ductilidade. desgaste, maior resisténcia a corrosao.
Desvantagem A: Baixa resisténcia ao Desvantagem B: menor resisténcia a
desgaste. fadiga, menor ductilidade.

Processos Combinados A + B

Vantagem A + B: Maior resisténcia ao
desgaste e maior resisténcia a corrosao.

Desvantagem A + B: Menor resisténcia a
fadiga e menor ductilidade.

Figura 4.21 — Principio de processos combinaddizado na avaliagdo do desempenho geral

do pino fusivel mecéanico polido e oxidado termicatae

O fluxograma nos fornece a clara evidéncia que idag&o térmica confere
aumento nas propriedades de corrosao e desgasteprgnaposicdo, conduz a perda de
resisténcia a fadiga.

No caso dos pinos fusiveis mecéanicos, a tensdunastdi aplicada em campo varia
de 450 a 500 MPa, portanto a Rota 2, que apresentidimite de resisténcia a fadiga de 525

MPa poderia ser utilizada nos pinos.
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Um fator relevante que poderia ser levado em cersdio na utilizacdo deste
tratamento superficial em pinos fusiveis mecaniéase se obter maior resisténcia a corrosédo
(tanto porpitescomo por frestas).

A camada alfa propiciaria maior protecdo (devidosuwm estabilidade) ao
componente tanto pelo fato de estar em ambientamearcomo também pelo fato de ter a
possibilidade dos pinos estarem em contato comosutnetais de menor potencial de

corrosao, podendo assim sofrer corrosédo eletrogaimi
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5 CONCLUSOES

O tratamento de modificacdo superficial da liga6Al-4V ELI, através da
oxidacdo térmica controlada, influenciou praticareesm todas as caracteristicas da liga , a
citar:

i) A coloracdo da superficie do componente mudaa pgada rota de tempo e
temperatura empregada. Essa mudanca pode ser @avitiferentes espessuras obtidas para
cada camada e consequentemente foi gerada uma gautmterferéncia da radiacao da luz
incidente ou pela mudancga na composi¢do do éxido.

i) A espessura da camada aumentou proporcionagntenaicordo com o tempo e
a temperatura aplicada na oxidagao térmica. Mai@ngpo e a temperatura, maior a camada
obtida, como ja esperado, devido ao mecanismoat®epso ser a difusao.

iii) A rugosidade da superficie aumentou graduatmeonforme o acréscimo de
temperatura aplicada na rota de oxidacdo. Tal patte ser explicado pelo surgimento de
defeitos superficiais com a elevacao da temperatura

iv) A dureza obtida na camada endurecida foi pmatente o triplo da dureza
encontrada no substrato (325 - 925HV). O aumentadluwteza jA é esperado, contudo, ha
divergéncias entre valores de dureza relatados diférentes autores.

V) A tensdo de ruptura so foi afetada significatieate para a Rota 4, sendo esta
rota a que apresenta maior temperatura, tempo segoentemente maior espessura de
camada. Essa reducado na resisténcia a ruptura@pimente causada pela fragilidade que a
camada apresenta ao esforgo trativo.

vi) A analise fractografica aponta que a camadgmnem varios pontos, devido
a fragilidade do filme de 6xido, gerando multiplagleos de crescimento trinca.

E por fim, o objetivo principal desse trabalho, \@al@acédo da influéncia da
oxidacdo térmica nas propriedades de fadiga, mosjue o limite de resisténcia a fadiga
reduziu em todas as rotas de oxidacao térmicanpqu&nto maior a temperatura aplicada na
rota de oxidacao térmica, maior a degradacéo mgsipdades de fadiga.

De acordo com a literatura, a camada alfa fornees propriedades em corroséo-

desgaste, porém em fadiga o desempenho é prejodicad
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No caso dos pinos fusiveis mecéanico, baseado sadaplicada em campo (450
a 500 MPa) , a Rota 2, que apresentou um limiteesisténcia a fadiga de 525 MPa poderia

ser utilizada com a vantagem de apresentar mai@t&acia a corrosao.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

a) Estudo das tensdes residuais na camada alfa.
b) Avaliagdo da camada alfa no comportamento enos@o induzida por frestas.
c) Realizar teste do riscamento na camada alfa.

d) Realizar mais testes de fadigarsusoxidacao térmica do titdnio, com novas combinacdes
de tempo e temperatura: uma tendéncia seria utiheaor temperatura e maior tempo.

e) Estudo da camada de difusdo decorrente da @éidégmica nas propriedades de desgaste
e fadiga.

f) Estudo do comportamento em fadiga dos pinosdisscom tratamento superficial Haser
Peening
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ANEXO A

A Tabela 6.1 apresenta os resultados obtidos pMMER, 2009) no estudo para
avaliar a resisténcia a fadiga de diferentes matroeiras para aplicacdo em pinos fusiveis.

Tabela 6.1 — Resumo dos resultados obtidos dolh@lsabre influéncia da microestrutura
nas propriedades de fadiga da liga Ti-6Al-4V. Fodtenmer (2009).

Estrutura Widmanstatten Denominada Equiaxial PontosTriplos

Metalografia

Microestrutura a acicular enp transformada

Fractografia

Micromecanismos

de Fratura Transgranular (estriagdes ducteis) |e Transgranular, pode-se ver extracégs Transgranular, pode-se ver estriagogs

intergranular (facetas lisas). ddcteis. ddcteis.
Tempo TT° ~3h30min ~1h30min ~7h30min
Tamanho de Grao 395um 6um 8um
Dureza HV 325 338 349
Omax (MPa) 1044 1155 1164
Limite de resisténcip 500 620 635
Fadiga (MPa)
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ANEXO B

A Tabela 6.2 apresenta os resultados obtidos @®PRI(EDOLA, 2008) no ensaio
de corrosdo-desgaste em meio a um fluido sintéuieosimula os liquidos corpéreos. A partir
desses resultados, foi escolhido o que apresentthomdesempenho em corrosao-desgaste

para testar em fadiga, o qual utilizou temperatiegr&00°C e tempo de 5 horas.

Tabela 6.2 — Taxa de desgaste para amostras dal-#M6oxidadas por 5 e 24 horas e a
profundidade tedrica da pista, para um percurssOdeetros. Fonte: (ESPINDOLA, 2008).

Ti-6Al1-4V_Shoras Ti-6Al1-4V_24 horas

Amostra| Taxa de Desgaste |Profundidade | Amostra | Taxa de Desgaste | Profundidade
(°C) X10E-13 (n*/Nm) |da pista (um)| (°C) X10E-13 (*/Nm) | da pista (Um)

T ambiente 27.07 £ 1.87 154+1,3 | Tambiente 27.07+2.87 154+1.3
300 11.00 + 1,34 11,1+1.7 300 15.33+2.04 124+£1.8
400 12.19 £ 1.60 11.8+1.6 400 13.65+1.60 10.6 +2.0
500 12,19+ 241 124+2.0 500 2,72 +1.16 3.6+04
600 0,77 £ 0,08 1.5+0.2 600 0,53 +0,10 09402
650 3.64+044 39407 650 791+1.18 73409
700 576+ 1.01 52+1.1 700 17.29 +4.33 124+2.6
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ANEXO C

s | 300 =C
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Figura 6.1 — Espectro de DRX das superficies oddaubr 5 horas em ar ambiente (T =
titanio, A = anatasia, R = rutilo) para as amosti@Ji-6Al-4V. Fonte: (ESPINDOLA, 2008).

Tabela 6.3 — Fases observadas por difracdo deXa(BP&X), presentes nos filmes do 6xido
do Ti_cp e da liga Ti-6Al-4V. Fonte: (ESPINDOLA, @8).

Amostras 300 °C | 400 °C [ 500°C | 600 °C | 650 °C | 700°C
Ti_cp -5 horas AT AT [AET|AET|AET|ART
Ti_cp - 24 horas AT AT [ARET | AET|ART |ART

Ti-6AI4V - 5 horas AT AT |ART | AET|AET|ART
Ti-6AI4V -2 bhoras | AT AT [AET | AET|AET|ART

Sendo A = snatasia B =mtilo e T = titanio
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ANEXO D

A Tabela 6.1 apresenta o resumo comparativo doadses obtidos.

Tabela 6.4 — Resumo dos resultados obtidos nomgeesabalho.

Rota Sem oxidacao térmica Rota 2 Rota 3 Rota 4
Andlise
Superficial o =
1 F 3 4 S n |3||mm ) 'y \_\'\‘
Cor “Prateada” “Dourada” “Marrom” “Cinza escuro”
Defeitos ~ . - .
Superficiais Nao se aplica Superficie sem defeitds
Tipo de defeito Nao se aplica Sem defeitos Prodigasrroséo Pites e carepas

Microestrutura

Microestrutura

Alfa equiaxial, com beta

Igual, porém com camad

g Igual, porém com camadg

Igual, porém com camad

157

intergranular superficial superficial superficial
Espessura da ~ .
camada Nao se aplica am 4pum 130pm
Tamanho de Gréo 10 um 10 um 10 um 10 um
Rugosidade Ra 0,%im 0,15um 0,70um 1,50pum
Tempo total de . . _ .
oxidacAo térmica Nao se aplica 5 horas 5 horas 7h30min
Dureza 325 HV (nucleo) 325 HV (nucleo) 325 HV (rem)l 925 HV (camada)
Omax 1164 MPa 1100 MPa 1139 MPa 996 MPa
Limite de Fadigd 635 MPa 525 MPa 456 MPa 135 MPa

Fractografia

o ——— T—
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Folha de Guarda




