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Resumo

ROCHA MELLO, Gisela Martinelli, 77 ransformagbes de Fases e Caracteristicas
Microestruturais de Ligas Ti-Al e Ti-Nb, Campinas,: Faculdade de Engenharia Mecénica,
Universidade Estadual de Campinas, 2000. 99 p. Dissertacdo (Mestrado)

As caracteristicas que tornam o titdnio e suas ligas adequadas & aplicagio como
biomateriais j& sdo conhecidas h4 muito tempo. Entretanto, como o titanio puro apresenta baixa
resisténcia mecénica, seu uso em prdteses sujeitas a elevados esforgos mecénicos ndo €
aconselhavel. O problema pode ser contornado pela adi¢fio de elementos de ligas, o que confere
uma melhora significativa na sua resisténcia mecénica. As propriedades de wma liga de titanio
sdo fortemente dependentes da composicio da liga e dos processos aos quais a mesma é
submetida. O desenvolvimento do presente trabalho estd associado i prepatacio e ao
processamento de ligas de titdnio contendo aluminio e niébio. Como forma de aprofundar o
conhecimento sobre tal sistema, foram analisadas as ligas Ti-Al e Ti-Nb. O trabalho foi
desenvolvido a partir da preparacdo de ligas com as composigdes: Ti-4Al, Ti-6Al, Ti-8Al, Ti-
3Nb, Ti-5Nb, Ti-7Nb, Ti-9Nb e Ti-11Nb. Apés a obtencdo das ligas, foi determinada, via analise
térmica, as temperaturas de transformacbes de fases. A influénecia da microestrutura no
desempenho de um implante ¢ um dos fatores que devem ser cuidadosamente analisados €, para
isso, foi estudada a relagdo entre a taxa de resfriamento de ligas de titdnio (com aluminio e
ni¢bio) e a microestrutura resultante. As analises permitiram avaliar o efeito das condigdes de
tratamento térmico na formacfio de fases metaestiveis. Finalmente, a conclusio do trabalho

envolveu a avaliagdo da microdureza das amostras obtidas sob diversas condicdes.

Palavras-chave: Ligas de titdnio, Transformacdes de fases, Microestrutura






Abstract

ROCHA MELLO, Gisela Martinelli, Phases T ransformations and Microstructural
Characteristics of Ti-Al and Ti-Nb Alloys, Campinas,: Faculdade de Engenharia Mecanica,
Universidade Estadual de Campinas, 2000. 99 p. Dissertagéio (Mestrado)

The characteristics which make the titanium and its alloys adequate for the application as
biomaterials have already been known for a long time. However, due to the poor mechanical
properties of pure titanium its use in fabrication of prosthesis submited to high mechanical loads
is not recomended. The problem may be solved by alloying, which usually improves significantly
mechanical properties of the material. Properties of a titanium alloy are strongly dependent on the
composition and the processes to which it was submitted. The present work is related to the
preparation and processing of the titanium alioys containing aluminum and niobium. In order to
broaden the knowledge about this ternary system, binary Ti-Al and Ti-Nb alloys were analyzed.
Alloys of following compositions were prepared by arc melting: Ti-4Al, Ti-6Al, Ti-8Al, Ti-3Nb,
Ti-5Nb, Ti-7Nb, Ti-9Nb e Ti-11INb. Subsequently, the phase transformation temperatures were
determined by using thermal analysis. Since the influence of the microstructure on the
performance of an implant is an issue that must be analized carefully, the relation between
cooling rate and resulting microstructure was investigated as well. In addition, the effect of the
heat treatment on the metastable phase formation was evaluated. The final part of the work

included microhardness measurements of the samples obtained under different conditions.

Keywords: Titanium alloys, Phases transformations, Microstructure






Indice

Lista de Figuras ii
Lista de Tabelas vii
Nomenclatura viii
1. Introducio 1
1.1 ~ Introdugdo 1
1.2 ~ Objetivos do Presente Trabalho 4
2. Revisio Bibliogriafica 6
2.1 Introducio 6
2.2 Transformagdes de Fases em Ligas de Titanio 7
2.3 Classificagdo das Ligas de Titanio 8
2.4 Propriedades das Ligas de Titanio 15
2.5 Aplicagtes das Ligas de Titdnio 17
2.6 Microestruturas 18
2.7 Fase @ 21
2.8 O Processo de Témpera %)
2.9 Transformag@o Martensitica em Ligas de Titanio 23
2.10 Estrutura das Martensitas 26

2.11 O Diagrama TTT 30







3. Procedimento Experimental

3.1 Preparagdo das Ligas de Titanio

3.2 Tratamento Térmico das Ligas de Titanio
3.3 Caracterizagdo das Amostras

3.3.1 Preparacdo para Analise Microestrutural
3.3.2 Microscopia Optica

3.3.3 Difragdo de Raios-X

3.3.4 Ensaios de Microdureza

3.3.5 Analise Térmica

4. Resultados e Discussies

4.1 Introdugao

4.2 Avaliagdo do Procedimento de Preparagio das Ligas

43 Analise Térmica
4 3.1 Analise Microestrutural
4.3 2 Difracdo de Raios-X

4.4 - Ensaio de Microdureza

5. Conclusdes e Sugestoes para Trabalhos Futuros

5.1 Conclusdes

5.2 Sugestdes para Trabalhos Futuros
Referéncias Bibliograficas

Anexos
Anexo I

i

32
32
34
34
34
35
35
37
38

44

44
44
45
38
82
85

88
88
89

90

95
95






Lista de Figuras

Figura 1.1 - Diagrama esquematico de uma protese total de quadril

Figura 1.2 - Exemplo de haste de protese de quadil, elaborada com liga de titdnio

Figura 2.1 - Transformagdes alotropicas do titanio puro

Figura 2.2 — Diagrama de fases representativo do sistema Ti-Al

Figura 2.3 — Diagrama de fases representativo do sistema Ti-Nb

Figura 2.4 - Secfo esquematica vertical para ligas ternérias de titdnio
contendo estabilizadores e P

Figura 2.5 — Representagdo esquematica da ocorréncia das estruturas martensiticas,
o’ ea” e afase © em ligas Ti-MT

Figura 2.6 - Exemplo de martensita maci¢a em amostra da liga Ti-1,78Cu
resfriada rapidamente a partir de 900 °C, (a) largas coldnias vistas por
microscopia Optica,(b) plaquetas no interior das colonias observadas
em microscopio eletrénico

Figura 2.7 - Formagdo da martensita acicular na liga Ti-12V resfriada rapidamente
a partir de 900 °C, (a) vista em microscopio optico, {(b) vista em
microscopio eletronico mostrando plaquetas de forma lenticular

Figura 2.8 - Um exemplo de fase o Widmanstitten: (a) a regido escura mostra a
falta de uma estrutura na forma de plaquetas, (b) a regido clara mostra

plaquetas de o separadas pela matriz B

Figura 2.9 — Representagio esquematica dos fatores que controlam a forma da curva TTT

Figura 3.1 — Forno de fus&o a arco e seu diagrama esquematico
Figura 3.2 — Esquema do aparelho de DTA
Figura 3.3 — Equipamento utilizado para analise térmica diferencial

O W

10

11

21

25

26

27

33
40
40






Figura 3.4 — Representagio esquematica de uma curva de DTA
Figura 4.1 - Analise térmica diferencial do titanio puro (taxa de
aquecimento/resfiiamento de 10 °C/min.)

Figura 4.2.a - Anilise térmica diferencial da liga Ti-3Nb com taxas
aquecimento/resfriamento de: (a) 10 °C/min., (b) 30 °C/min. € (¢)
40 °C/min

Figura 42b - Analise térmica diferencial da liga Ti-5Nb com taxas
aquecimento/resfriamento de: (a) 10 °C/min., (b) 30 °C/min. e (¢}
40 °C/min

Figura 42.c - Anélise térmica diferencial da liga Ti-7Nb com taxas
aquecimento/resfriamento de: (2) 10 °C/min., (b) 30 °C/min. e (c)
40 °C/min

Figura 4.2.d - Anilise térmica diferencial da liga Ti-9Nb com taxas
aquecimento/resfriamento de: (a) 10 °C/min., (b) 30 °C/min. € (¢)
40 °C/min

Figura 4.2.¢ - Analise térmica diferencial da liga Ti-11Nb com taxas
aquecimento/resfriamento de: (a) 10 °C/min., (b) 30 °C/min. e (c)
40 °C/min

Figura 4.3.a - Anilise térmica diferencial da liga Ti-4Al com taxas
aquecimento/resfriamento de: (2) 10 °C/min., (b) 30 °C/min. e (c}
40 °C/min

Figura 43b - Anilise térmica diferencial da liga Ti-6Al com taxas
aquecimento/resfriamento de: (a) 10 °C/min., (b) 30 °C/min. e (c)
40 °C/min

Figura 4.3.c - Anilise térmica diferencial da liga Ti-8Al com taxas
aquecimento/resfriamento de: (a) 10 °C/min., (b) 30 °C/min. e (¢)
40 °C/min

Figura 4.4 — Diagrama de fases parcial do sistema Ti-Nb

Figura 4.5 — Diagrama de fases parcial do sistema Ti-Al

Figura 4.6 - Micrografia da liga Ti-3Nb, taxa de resfriamento 10 °C/min

Figura 4.7 - Micrografia da liga Ti-3Nb, taxa de resfriamento 30 °C/min

v

de

de

de

de

de

de

de

de

41

48

49

50

51

52

53

54

55

56
57
58
60

61






Figura 4.8 - Micrografia da liga Ti-3Nb, taxa de resfriamento 40 °C/min

Figura 4.9 - Micrografia da liga Ti-SNb, taxa de resfriamento 10 °C/min

Figura 4.10 - Micrografia da liga Ti-5Nb, taxa de resfriamento 30 °C/min
Figura 4.11 - Micrografia da liga Ti-5Nb, taxa de resfriamento 40 °C/min
Figura 4.12 - Micrografia da liga Ti-7Nb, taxa de resfriamento 10 °C/min
Figura 4.13 - Micrografia da liga Ti-7Nb, taxa de resfriamento 30 °C/min
Figura 4.14 - Micrografia da liga Ti-7Nb, taxa de resfriamento 40 °C/min
Figura 4.15 - Micrografia da liga Ti-9Nb, taxa de resfriamento 10 °C/min
Figura 4.16 - Micrografia da liga Ti-ONb, taxa de resfriamento 30 °C/min
Figura 4.17 - Micrografia da liga Ti-9Nb, taxa de resfriamento 40 °C/min
Figura 4.18 - Micrografia da liga Ti-11Nb, taxa de resfriamento 10 °C/min
Figura 4.19 - Micrografia da liga Ti-11Nb, taxa de resfriamento 30 °C/min
Figura 4.20 - Micrografia da liga Ti-11Nb, taxa de resfriamento 40 °C/min
Figura 4.21 - Micrografia da liga Ti-3Nb, temperada em dleo

Figura 4.22 - Micrografia da liga Ti-3Nb, temperada em agua

Figura 4.23 - Micrografia da liga Ti-5Nb, temperada em oleo

Figura 4.24 - Micrografia da liga Ti-5Nb, temperada em agua

Figura 4.25 - Micrografia da liga Ti-7Nb, temperada em oleo

Figura 4.26 - Micrografia da liga Ti-7Nb, temperada em agua

Figura 4.27 - Micrografia da liga Ti-9Nb, temperada em oleo

Figura 4.28 - Micrografia da liga Ti-9Nb, temperada em agua

Figura 4.29 - Micrografia da liga Ti-11Nb, temperada em Oleo

Figura 4.30 - Micrografia da liga Ti-11Nb, temperada em agua

Figura 4.31 - Micrografia da liga Ti-4Al, com taxa de resfriamento de 10 °C/min
Figura 4.32 - Micrografia da liga Ti-4Al, com taxa de resfriamento de 30 °C/min
Figura 4.33 - Micrografia da liga Ti-4Al, com taxa de resfriamento de 40 °C/min
Figura 4.34 - Micrografia da liga Ti-6Al, com taxa de resfriamento de 10 °C/min

Figura 4,35 - Micrografia da liga Ti-6Al, com taxa de resfriamento de 30 °C/min

61
62
62
63
63
64
64
65
65
66
66
67
67
68
69
69
70
70
71
71
72
72
73
74
75
75
76
76






Figura 4.36 - Micrografia da liga Ti-6Al, com taxa de resfriamento de 40 °C/min
Figura 4.37 - Micrografia da liga Ti-8Al, com taxa de resfriamento de 10 °C/min
Figura 4.38 - Micrografia da liga Ti-8Al, com taxa de resfriamento de 30 °C/min
Figura 439 - Micrografia da liga Ti-8Al com taxa de resfriamento de 40 °C/min
Figura 4.40 - Micrografia da liga Ti-4Al, temperada em Oleo
Figura 4.41 - Micrografia da liga Ti-4Al, temperada em dgua
Figura 4.42 - Micrografia da liga Ti-6Al, temperada em dleo
Figura 4.43 - Micrografia da liga Ti-6Al, temperada em agua
Figura 4.44 - Micrografia da liga Ti-8Al, temperada em oleo
Figura 4.45 - Micrografia da liga Ti-8Al, temperada em agua

Figura 4.46 — Difratograma da liga Ti-9Nb, com taxa de resfriamento de 10 °C/min
Figura 4.47 - Difratograma da liga Ti-6Al temperada em agua
Figura 4 48 - Influéncia do teor de nobio na microdureza das ligas do sistema Ti-Nb,

obtidas sob diversas taxas de resfriamento
Figura 4.49 - Influéncia do teor de aluminio na microdureza das ligas do sistema Ti-Al,

obtidas sob diversas taxas de resfriamento

vi

77
77
78
78
79
80
80
31
81
82
83
34

87

87






Lista de Tabelas

Tabela 4.1 - Classificagdo e composi¢io quimica das ligas estudadas

Tabela 4.2 — Resultados das analises térmicas das ligas Ti-Nb

Tabela 4.3 — Resultados das analises térmicas das ligas Ti-Al

Tabela 4.4 - Medidas de Microdureza para o sistema Ti-Nb, com diferentes
taxas de resfriamento

Tabela 4.5 - Medidas de Microdureza para o sistema Ti-Al, com diferentes

taxas de resfriamento

45

57

57

86

86






Nomenclatura

Letras Latinas

Mi - linha de transformagiio da martensita inicial

MF — linha de transformac¢o da martensita final

hc — hexagonal compacta

cec — ctbica de corpo centrado

n — ordem de difragdo

d — distéancia entre os planos

t —tempo

HV — dureza

P —carga

L ~ comprimento médio das diagonais

T — temperatura

Letras Gregas

o - fase a
B - fase B
o - fase @

o™ — estrutura martensitica

{s]

[Ke]
[mm]

[°Cl






o’ — estrutura martensitica de arranjo hexagonal compacto
o — estrutura martensitica de arranjo ortorrdmbica

AT — diferenca de temperatura [°C]
B; — temperatura de inicio de transformagdo B/o+p
9 - angulo de difragdo

[graus]
» - comprimento de onda [A]

Abreviagoes

MT — metais de transigdo

UNICAMP — Universidade Estadual de Campinas

DTA - anlise térmica diferencial (diferential thermal analysis)
DIC — contraste por interferéncia diferencial

ASTM — American Standard Testing Materials

JCPDS — Joint Committee on Powder Diffraction Standards
VHN ou VPH ~ dureza Vickers

ix






Capitulo 1

Introducio
1.1 - Introducio

E inegavel que uma das areas de maior importancia na aplicacdo dos “novos materiais”,
rofere-se 3 medicina, e em particular, aos biomateriais utilizados em implantes ortopedicos.
Como resultado de acidentes, doengas, ou desgaste natural, partes do corpo humano podem
necessitar de substituigio. Em tal situagio, o problema pode ser resolvido ou amenizado, pelo uso

de implantes de materiais estranhos ao corpo.

De acordo com Ratner [Ratner, 1996], a area de biomateriais ¢ muito recente para que a
historia da mesma seja elaborada. Porém, segundo o mesmo autor, 0S rOmanos, 03 chineses e os
astecas ja utilizavam o ouro ha milhares de anos em reparos dentais. Apesar desses relatos, o
desenvolvimento dos biomateriais, dentro de padrdes cientificos, apenas se iniciou no século
passado, com a realizac¢do de experimentos com animais, onde fios metalicos eram implantados e
a resposta aos mesmos, analisada. Mais tarde, com a deflagragdo das duas grandes guerras, € com
a necessidade de tratar feridos, o campo de estudos ligados a concepgdo de materiais utilizados
em implantes teve evolugdo importantissima. Destaca-se nesse periodo, o uso dos agos
inoxidaveis em implantes ortopédicos. Na década de 50, um passo notavel e que persiste até os
dias de hoje, foi a introdugdo do titdnio puro ou na forma de ligas no reparo ou substituicdo de

ossos fraturados.



Um exemplo de utilizagdo com sucesso dos biomateriais, sdo os implantes ortopédicos na
recomposigdo de funcdes exercidas por ossos e articulagdes, como as proteses totais de quadril.
Algumas ocorréncias podem levar 4 lesdio de articulagdes de quadril, obrigando o cirurgifio a
remover parte de tecido humano, inserindo em seguida, dispositivos metalicos, cerimicos ou
poliméricos. A Figura 1.1 mostra um diagrama da implantagdio de uma prétese total de quadril.
Caso a articulag@o do quadril sofra danos, a cabega do fémur é seccionada. No fémur é elaborado
um orificio, onde € introduzida uma haste metalica, como a mostrada na Figura 1.2. Tal haste é

utilizada juntamente com dispositivos cerdmicos e poliméricos e permite a restauracio do

movimento do individuo.

Fixacao
Coluna com

Vertebral Cimente

Pelvi
e Corte
Jl.ill A Cirargico
Da.n Acetabulo

Cabega

Cabeca

Saudavel

Figura 1.1 - Diagrama esquematico de uma protese total de quadril. [Shackelford, 1996]

Dentre os materiais mais utilizados na fabricagdo da haste de uma prétese total de quadril
destacam-se as ligas de titdnio. O titdnio puro exibe resisténcia a corrosio excelente. Porém, sua
resisténcia mecéinica ndo ¢ considerada elevada quando se trata de implantes ortopédicos sujeitos
a elevados niveis de solicitagdo mecanica, tais como as proteses totais de quadril. Nesse caso,
com o objetivo de modificar propriedades mecinicas, outros elementos sdo adicionados ao
titdnio, o que permite modificar suas propriedades de forma marcante. Esse fato foi muito

explorado pela indistria aerondutica a partir da Segunda Grande Guerra e uma das ligas mais



utilizadas desde aquela época refere-se a Ti-6Al-4V. Tal liga, definida como tipo o+, em fungéo

de suas excelentes propriedades mecénicas e de sua disponibilidade, tornou-se largamente

empregada na fabricagio de proteses ortopédicas.

Figura 1.2 - Exemplo de haste de protese de quadril, elaborada com liga de titanio.

Como caracteristicas principais da liga Ti-6Al-4V podem ser citadas sua boa
trabalhabilidade a quente e alta resisténcia mecénica em baixas temperaturas, o que ¢ obtido
através da estabilizagio apropriada das fases o e B. Atualmente, essa liga ¢ intensamente
empregada na fabricagdo de dispositivos para implantes. Porém, pesquisas recentes indicam que
o vanadio utilizado na estabilizagio da fase B dessa liga, gera, 6xidos nocivos ao corpo humano.
[Niinomi, 1999]

Essa toxicidade do vanadio tem estimulado a busca por materiais alternativos a liga Ti-
4A1-6V e um dos possiveis materiais a serem utilizados em sua substituigdo refere-se a liga de
titanio contendo nidbio, que a principio, apresenta caracteristicas semelhantes & primeira. O
titanio, em baixas temperaturas, exibe a forma alotrépica o (estrutura HC), enquanto o aumento
de sua temperatura leva a forma B (estrutura CCC). A adicio de elementos de liga ao titdnio
permite a mudanca de equilibrio termodindmico das fases « e . Dessa maneira, pode-se obter

uma liga de titdnio do tipo a+p utilizando o aluminio para estabilizar a fase o em altas



temperaturas, enquanto o nidbio seria usado para estabilizar a fase B em baixas temperaturas.
Além da composi¢do, tratamentos térmicos das ligas do tipo a+B permitem obter uma ampla
gama de variagdes microestruturais, o que certamente repercute em suas propriedades. Por
exemplo, quando uma liga do tipo o+ é resfriada rapidamente, a partir de altas temperaturas,
estruturas martensiticas podem ser formadas, ou ainda, dependendo da composicdo e condicdes

de tratamento térmico, microestruturas refinadas ou grosseiras podem ser obtidas.

No tocante a liga Ti-Al-Nb, alguns dados indicam que o conteudo desses elementos,
indicados para uma estabilizacio adequada das fases « e B, deve envolver 6% em peso de Al e
7% em peso de Nb [Niinomi, 1999]. Por outro lado, estudos que avaliem o efeito de diferentes
teores de tais elementos, nas caracteristicas metaltrgicas dessas ligas, nfio estdo disponiveis na
literatura. Tal quadro sugere que o desenvolvimento do conhecimento sobre a metalurgia das

ligas Ti-Al-Nb necessariamente passa pelo exame minucioso do efeito individual do aluminio e

do nidbio nessas ligas.

1.2 - Objetivos do Presente Trabalho

Com o proposito de conhecer aspectos ligados a preparago e processamento de ligas de
titdnio contendo aluminio e nidbio, dimensionou-se como objetivo principal do presente trabatho,

a analise das transformagGes de fases das ligas Ti-Al e Ti-Nb. Tal objetivo sera alcangado a partir

da realizacdo dos seguintes itens:

a. Obtengdo de um conjunto de ligas de Ti-Al e Ti-Nb, em forno a arco-voltiico,

envolvendo composi¢des que permitam estudar o efeito individual desses elementos

nas caracteristicas das ligas de titanio;

b. Analise térmica das ligas obtidas visando a confirmagfo dos diagramas de fases

parciais das ligas Ti-Al e Ti-Nb;

c. Analise do efeito da taxa de resfriamento junto as curvas de transformagdo o/o+f
B/otB;



Analise microestrutural das ligas obtidas, visando avaliar o efeito da composi¢io e

taxas de resfriamento na morfologia e tipos de fases resultantes;

Determinagio das fases estabilizadas das ligas obtidas utilizando a técnica de difragéo

de raios-X;

Caracterizacio mecénica das ligas obtidas usando ensaios de microdureza Vickers.






Capitulo 2

Revisdo Bibliografica
2.1 Introducio

O titanio foi identificado como elemento metalico em 1791 na Inglaterra, por W. Gregor,
que lhe deu o nome de “menacanita”. Varios anos mais tarde, M. H. Klaproth, na Alemanha,
descobriu um novo metal contido no rutilo € chamou-o de titinio. Mais tarde foi concluido que os
metais descobertos por Gregor e Klaproth eram o mesmo. Uma vez que o nome titanio ja havia

sido adotado internacionalmente, o mesmo foi conservado. [Betner, 1985], [Collings, 1984]

O titanio puro é um metal branco, brilhante ¢ de boa ductilidade; possui massa especifica de
4,45 giem’, ponto de fusdo de cerca de 1672 °C e sua ebuligdo ocorre a 3260 °C. Ele € o quarto
elemento mais abundante da litosfera. Entretanto, apesar da abundancia do metal, o custo de sua
obtengdo é relativamente elevado, devido a complexidade do processo de redugéo e purificago

que envolve a sua produgdo. [Betner, 1985] Seus min€rios mais importantes sao a ilmenita e ©

rutilo.

Os processos de produgio do titdnio utilizados hoje sdo: a) o processo Kroll, que usa

magnésio metalico como redutor do tetracloreto de titdnio (TiCls); b) o processo Hunter, que
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utiliza o sodio metdlico como redutor, ¢) o processo Dow-Howmet, que é uma reducio
eletrolitica que tem sido realizada tanto em laboratério como em escala piloto. O produto
reduzido ¢ chamado de titdnio esponja ou metal esponja devido aos seus poros € a sua aparéncia
de esponja. O titinio esponja ¢ convertido em titinio metalico através de vérias operagdes de

fusdo. [Betner, 1985}, [Collings, 1984}

A combinagdo de fatores, tais como, baixa densidade associada i elevada resisténcia
mecénica, excelente resisténcia a fadiga, boas propriedades criogénicas e excepcional resisténcia a
corrosdo tornaram as ligas de titinio, desde o inicio da década de 50, um material indispensavel 3
industria aeroespacial. O uso do titdnio tem-se expandido nos dltimos anos para aplicagdes que
vdo, desde reatores de usinas nucleares, processadores de alimentos, trocadores de calor de
refinarias at¢ proteses ortopédicas, apesar dos custos relativamente elevados para sua obtencéo.

[Newman, 1988], [Costa e Silva, 1988]
2.2 Transformnacdes de Fases em Ligas de Titinio

Uma das caracteristicas mais importantes do titanio é a transformagéc alotropica que ele
sofre a 882,5 °C, quando muda sua estrutura cristalina hexagonal compacta (denominada fase a)
para uma estrutura cubica de corpo centrado (denominada fase B). A Figura 2.1 esquematiza as

transformagdes alotropicas do titdnio puro. [Donachie, 1982], [Flower, 1990]

A temperatura de transformagio € funcio do contetdo da liga e, é fortemente influenciada
por elementos intersticiais. Metais simples dos grupos I1T A ¢ IV A (por exemplo, Al, Ga e Sn) e
os elementos intersticiais (B, C, O e N) sio denominados elementos o-estabilizadores (ou
alfagénicos) e, quando adicionados ao titdnio puro, promovem o aumento da temperatura de
transformagdo da fase o para a fase B. J4 a adicdo de metais, tais como Mo, V, Mn, Fe, Cu, Cr,
Nb ¢ Ta diminuem a temperatura desta transformagio e, estes elementos sio denominados B-
estabilizadores (ou betagénicos). A influéncia da adigio de elementos o e B-estabilizadores ¢

exemplificada nas Figuras 2.2 e 2.3 através dos sistemas Ti-Al e Ti-Nb, respectivamente.



E, basicamente, na manutengio de uma ou outra fase em equilibrio termodindmico que se
baseia a adicio de elementos de liga. Através de tratamentos térmicos ou termomecinicos pode-se
obter grandes variagbes microestruturais e, consegiientemente, alterar de maneira significativa

suas propriedades.

&
Yapor
32600 — S
s o~ Liquido
o
g
g
% 16720 R —_
= Fase [3 - Estrutura CCC /
8825 — —
Fase ¢ - Estrutura HC
Tamb
Figura 2.1 - Transformagdes alotropicas do titdnio puro. [Collings, 1984]

[Shackelford,1996]

2.3 Classificacio das Ligas de Titinio

Uma classificagio muito ampla das ligas de titdnio € feita com referéncia as linhas de
transformagio martensitica inicial (Mi) e final (Mf), que sdo, geralmente, muito proximas ou quase
coincidentes. Assim, de acordo com a Figura 2.4 as ligas de titdnio podem ser divididas em cinco

classes, sempre relacionadas com a retengdo de B a temperatura ambiente, que s&o:

- ligas «



- ligas near-c

- igas a+83
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- ligas B
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Figura 2.2 — Diagrama de fases representativo do sistema Ti-Al. | Murray, 1986]

LIGAS a

As ligas o sd0 aquelas em que qualquer retengio da fase 8 a temperatura ambiente, até
mesmo na forma metaestavel, ndo € possivel. A presenca de elementos estabilizadores da fase o,
como soluto na matriz de titdnio elevam as linhas de transformacio o/a+f e a+B/B, fazendo com

que, mesmo que a liga seja resfriada no campo a8, a por¢do de fase verificada esteja sempre a



esquerda da linba Mi/Mf 4 temperatura ambiente, sendo, entdo, termodinamicamente instavel,
transformando-se em .
% Nidbio (em &tomo)

10 20 30 40 50 60 0 80 90 100

in =) 2480°C

(BTi, Nb)

12009

Temperatura, °C

60 7t 80 90 100

% Nidbio (em peso) Nb

Figura 2.3 — Diagrama de fases representativo do sistema Ti-Nb. [Murray, 1986]

A principal variavel microestrutural das ligas o diz respeito ao tamanho e/ou formato do
grdio. Estas ligas podem apresentar dois tipos de microestruturas: graos equiaxiais de o, que sdo
obtidos a partir do resfriamento no campo o, ou entio, grios muito grandes de a (B-
transformado), que sao obtidos quando estas sdo resfriadas no campo B. Assim sendo, a
morfologia microestrutural destas ligas depende tanto da composigdo quanto da taxa de

resfriamento. [Collings, 1984]

Como propriedades, estas ligas se caracterizam por apresentarem boa resisténcia mecanica,
tenacidade, resisténcia a fluéncia e soldabilidade, porém de baixa conformabilidade. Por terem

estrutura he (hexagonal compacta), ndo apresentan transi¢do dactil-fragil, sendo apropriadas paﬁ‘a
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aplicagBes criogénicas. Por nido apresentarem transformac3o martensitica, ndo s3o trataveis
termicamente. Geralmente, sio apenas recozidas ou recristalizadas para eliminar tensdes residuais.

Logo, suas propriedades mecinicas s6 podem ser alteradas pela adi¢do de a-estabilizadores, que

causam endurecimento por solugio solida.

Temperatura

% estabilizador f —»
o~ % estabilizador o

Figura 2.4 - Se¢do esquematica para ligas ternérias de titanio contendo estabilizadores « e .

LIGAS NEAR-a

As ligas near-a (ou lean- ou super-a) também contém elementos estabilizadores da fase a,

mas apresentam pequenos teores de elementos estabilizadores da fase .

A presenga de elementos estabilizadores da fase $ na liga «, mesmo em pequenas
quantidades, faz com que o campo o+ aumente o suficiente para permitir que uma pequena
quantidade de fase B, em equilibrio metaestavel, possa ficar retida em temperatura ambiente;
permitindo assim, a transformagdo martensitica de B em o’ (que é a martensita de estrutura he)
dentro de uma faixa muito limitada, obtida através das altas taxas de resfriamento, a partir do

campo a+f3.
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Quanto ao aspecto microscopico, a morfologia microestrutural das ligas near-a depende da
taxa de resfriamento, da composigdo e da temperatura de recozimento. Para ligas resfriadas da
regifo B (aproximadamente 1100 °C) em 6leo, ou mesmo em condi¢des um pouco menos severas,
um pequeno volume de B metaestavel fica retido nos contornos dos gréos de o.. Em ligas tratadas
no campo o+B, verifica-se um volume ainda menor de B e, no caso de ocorrer transformagio

martensitica, pode-se observar a presenga de o’ nos contornos de a.

Quanto as propriedades mecdnicas, as ligas near-o apresentam um comportamento
ligeiramente superior ao das ligas o, principalmente no que se refere a resisténcia a4 fluéncia e a
soldabilidade, particularmente quando contém teores de silicio. Sao indicadas para componentes

empregados em temperaturas muito elevadas (acima de 600 °C).

As ligas near-o. respondem melhor ao tratamento térmico do que as ligas a devido a

presenca de B-estabilizadores, mesmo em pequenas quantidades.

LIGAS a+f

As ligas o+ contém um ou mais elementos a-estabilizadores adicionados 2 um ou mais
elementos B-estabilizadores. Estas ligas sio formuladas para que a fase o (hexagonal compacta) e

a fase B (cabica de corpo centrado) co-existam & temperatura ambiente. [Donachie, 1982],

[Collings, 1984]

Com relagéo as linhas Mi e Mf (isto €, fora do equilibrio), verifica-se na Figura 2.3 que a
faixa de composigio de B para a qual ha a retengfo de B e de estruturas martensiticas " (o’ e a”)
¢ muito pequena. No resfriamento rapido, a fase B pode ser transformada completamente em

martensita ou ficar retida na forma metaestavel. A fase metaestavel pode conter o precipitado o,

que se forma atermicamente durante o resfriamento.

A estabilidade de o e B 4 temperatura ambiente, para uma mesma composi¢do quimica,
permite obter uma variedade muito grande de microestruturas através de tratamentos térmicos. A

variedade de propriedades que pode ser encontrada nas ligas o+ ¢ resultado do tratamento
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termico ¢ da quantidade de elementos de liga. De modo geral, possuem boa resisténcia mecanica

em qualquer faixa da temperatura acima da ambiente, boas condigdes de conformabilidade e

usinabilidade, razoavel soldabilidade, além de boa resisténcia a corrosio.

LIGAS NEAR-B

Também chamadas lean-f, s@o ligas com elementos estabilizadores da fase B (isto é, metais
de transicdo) em quantidade suficiente para que as linhas de transformacdo martensitica passem
abaixo da temperatura ambiente e para que a linha Blo+B-transus figue bem abaixo da
temperatura de transformagdo alotropica do titdnio puro. Estas ligas podem apresentar baixos
teores de solutos estabilizadores da fase o e assim podem ser trabalhadas dentro do campo B a
800 °C. A cinetica da nucleagdo e crescimento da fase estivel o é bastante lenta, permitindo a

manutencdo da fase B metaestivel a temperatura ambiente, mesmo sem necessidade de

resfriamento rapido.

Em casos de deformacio induzida, a temperatura de inicio de transformagio martensitica
por deformagdo (Md) ocorre acima da temperatura ambiente, possibilitando o crescimento de

estrutura martensitica por trabalho mecénico a temperatura ambiente.

As ligas near-§ sfo trataveis termicamente por envelhecimento dentro do campo o+,
podendo ocorrer a formagdo da fase o metaestavel e eliminago da estrutura martensitica obtida

por deformagdo. Podem ser temperadas ou, simplesmente, apresentar uma mistura estavel de o e

B, com a precipitando-se nos contornos de grio de p.

E nesta classe de ligas que se verificam os maiores niveis de resisténcia mecinica. As ligas
near-f tem boa conformabilidade, mas baixa soldabilidade. S3o frageis em temperaturas

criogénicas ¢ ndo sdo indicadas para uso acima de 350 °C, pois a fase  ndo lhes permite alta

resisténcia & fluéneia.

LIGAS B
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A principio, s8o ligas com concentragSes muito altas de solutos estabilizadores da fase B,
apresentando somente esta fase em equilibrio termodindmico & temperatura ambiente, ou ainda,
com cinética de nucleagdo e crescimento de o tdo baixa que ndo ha a ocorréncia de o ou o4f,
predominando a fase § metaestavel apds os tratamentos térmicos convencionais. Na pratica, nas

ligas B comerciais, ha sempre algum grau de precipitagio de a durante o envelhecimento.

[Donachie, 1982]

Sdo ligas para trabalho a frio, com alta conformabilidade. Apresentam boa resisténcia
mecanica (superior as ligas o), principalmente até 350 °C, mas nfo sdo indicadas para aplicacbes a
baixas temperaturas por apresentarem transi¢io dictil-fragil, como outros metais de estrutura
cubica de corpo centrado. As principais desvantagens das ligas 8 em comparagdo com as ligas
a+f sdo a alta densidade, a baixa resisténcia & fluéncia e a baixa ductilidade quando estas se
encontram na condi¢gdo envelhecida. Apesar disso, geralmente apresentam, uma tenacidade 2
fratura superior aquela de ligas o+ também envelhecida e de Limite de resisténcia similar. Na

condicdo solubilizada, onde 100% da fase f estd retida, estas ligas sdo de boa ductilidade e

tenacidade.

As ligas de titdnio também s3o descritas na literatura, de forma mais geral, através de duas

classes principais quanto as propriedades mecanicas, que $30:

- Ligas resistentes a corrosao

- Ligas estruturais

Na classe das ligas resistentes a corrosio encontram-se, basicamente, o titdnio
comercialmente puro e as ligas o, que sdo empregadas em ambientes quimicamente agressivos
e/ou de elevada temperatura. Por apresentarem somente a fase o em equilibrio possuem ainda,

boa soldabilidade e facil adaptaciio aos processos de fabricagdo, como usinagem e fundigio.

Ja as ligas estruturais sd3o aquelas em que o comportamento mecinico pode ser otimizado

com a presenca da fase § metaestavel, que ocorre nas ligas near-o, o+, near-f e p.
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2.4 Propriedades das Ligas de Titinio

As propriedades mecanicas das ligas de titdnio sio influenciadas, principalmente, por suas
composigdes quimicas, processos de deformagio e tratamentos térmicos a que s#o submetidas.

Logo, a microestrutura destas ligas afeta o comportamento mecanico das mesmas.

O titanio puro tem excepcional resisténcia i corrosio. Esta caracteristica também ¢
conferida em suas ligas, embora as ligas nio sejam tdo resistentes quanto o titdnio puro. O titanio
e sua ligas possuem excelente relagio resisténcia/peso, propriedades em altas temperaturas e
resisténcia & corrosio. Eles também possuem alta relagdo rigidez/peso, boa resisténcia 4 fadiga e,

em alguns casos, excelentes propriedades criogénicas.

O titanio e suas ligas tém boa ductilidade e podem ser conformadas a quente em uma grande
variedade de formas. As propriedades mecdnicas de maior interesse em ligas de titanio
correspondem 4 resisténcia mecdnica, ductilidade e tenacidade a fratura, A influéncia da

microestrutura dessas ligas afeta, significativamente, o comportamento mecanico das mesmas.

RESISTENCIA MECANICA

O limite de resisténcia 4 tracdo das ligas de titanio pode variar desde 500 MPa, para o caso
de titdnmio comercialmente puro, até 1500 MPa para ligas § endurecidas, para as ligas

intermediarias o+ tem-se um valor entre 900 a 1300 MPa.

Os aspectos microestruturais que mais influenciam o limite de resisténeia a tragdo estdo
associados aos processos de envelhecimento por precipitagio da fase § ou témpera martensitica.
Ainda que o encruamento da fase B seja 0 caminho mais efetivo para um aumento de resisténcia, a

témpera martensitica pode causar um aumento substancial de resisténcia.

No forjamento de uma secgio espessa, em que esta possua uma velocidade critica de
resfriamento para a formagdio da martensita, a mesma nio poderad ser realizada de maneira
uniforme ao longo da secgio inteira, pois como a espessura é grande, ha diferencas de temperatura

ao longo desta secgdo. Estas diferencas de temperatura resultardo, também, em diferencas na
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transformagdo da martensita ao longo da espessura da secgio; conseqiientemente, a resisténcia ira

variar em fungo desta espessura.

As ligas 3 possuem maior endurecibilidade devido a menor taxa de resfriamento requerida
para induzir a transformacéio por difusfo de f3. Portanto, a fase B pode ser retida em secgdes mais

espessas e 0 endurecimento produzide € mais uniforme ao longo da secgdo.

O aspecto microestrutural, particularmente o relativo a soma das fases o ¢ B presentes,
também afeta a resisténcia. Apenas uma fracdo da fase presente é necessariamente relativa a
composi¢do quimica, devendo, portanto, ser levado em consideragio o grau da homogeneidade da

distribuigio dos solutos nas fases e a estabilidade da fase .

DUCTILIDADE

O aspecto de maior influéncia na ductilidade esta ligado a variagdo microestrutural resultante
a0 se processar a liga no campo J ao invés do campo o+. Para as ligas processadas no campo
o+, a reducio de area na fratura € reduzida para a metade em relagfo as ligas processadas no
campo PB. Isto reflete o substancial aumento no tamanho de grao no conjunto de microestruturas
como um todo, resultando num rapido crescimento de grio no campo J. Estudos sobre

deformagdo plastica das ligas o+ mostram que, ao se eliminar os vazios da nucleacdo, aumenta-

se a ductilidade, que é obtido da redugio no tamanho do grio.

TENACIDADE A FRATURA

Para uma ampla faixa de ligas de titdnio, a tenacidade & fratura pode ser aumentada por um
tratamento no campo [ para uma microestrutura que contenha uma morfologia de placas a. Isto ¢
atribuido ac caminho tortuoso da trinca associado com a microestrutura € com a alta incidéncia de

multiplas fissuras, do que quando compara-se apenas com o processamento no campo o-+p.

As interfaces o/f sdo importantes no caminho de deflexio da trinca. Porém, as vantagens
gue se obtém do processamento em [ sfo perdidas se a velocidade de resfriamento ¢

suficientemente alta para produzir martensita, que estda associada com a baixa tenacidade:
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resfriamento ao ar ou témpera em Oleo (para ligas near-o) $do comumente empregados

industrialmente.

Quando as placas de a formam coldnias de orientacio paralela, trincas podem rapidamente
cruzar a coldnia e as interfaces entre as placas ndo sio eficientes para deter a fratura. O desvio da

trinca ira ocorrer apenas quando houver um desvio de uma colénia para outra.

DEFORMACAO

A maneira pela qual um metal deforma-se, apos seu limite de elasticidade ter sido excedido
pela tensdo aplicada, depende de muitos fatores. Os pardmetros que controlam o processo de
deformagio incluem: a composigio da liga, sua classe (isto €, se € a, a+B ou B), sua condigio
(isto €, se ¢ temperada, o+B recozida, envelhecida a baixas temperaturas, etc.), e a taxa e

temperatura na qual a deformagfo é realizada.

Uma das maiores desvantagens associada a liga Ti-6Al-4V é a sua baixa capacidade de
deformag8o 4 temperatura ambiente — especificamente a baixa flexibilidade de tubos sem costura
de grande didmetro. A melhor ductilidade para dobramento de titanio comercialmente puro, o qual
¢ bem mais ductil que a liga Ti-6Al-4V, é obtida a temperaturas elevadas. Porém, temperaturas
acima de 500 °C seriam prejudiciais e causariam problemas mais complexos associados com a
formagio de a-case (ou seja, fase a estabilizada pela presenca de oxigénio intersticial; devido a
impossibilidade de controlar a atmosfera do forno utilizado no aquecimento destas amostras) e sua
subseqiiente limpeza ou a necessidade de uma atmosfera controlada, incluindo gas inerte ou

vacuo. [Hur, 1999]

2.5 Aplicacoes das Ligas de Titianio

O titdnio puro ¢ utilizado em grande variedade de equipamentos em fungdo da excelente
Tesisténcia a corrosdo, boa soldabilidade e facil fabricaco, sendo empregado na industria quimica,
pois resiste & maior parte dos acidos minerais e cloretos, na indistria de papel e celulose, pois

resiste a0 cloro ¢ seus compostos que sio utilizados no branqueamento, ambientes marinhos em

condensadores de usinas nucleares.
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As ligas near-o s3o utilizadas principalmente, quando a resisténcia 4 fluéncia em altas

temperaturas ¢ desejada.

As ligas 3 sdo preferidas quando € necessario uma resisténcia mecénica elevada em

temperaturas baixas. [Costa e Silva, 1988]

As ligas Ti-6A1-4V e Ti-6Al-4V-ELI (extra-low-interstitial), ligas do tipo o+ sdo
amplamente aplicadas na industria aeronautica em discos e paletas de turbinas dos aviGes,
componentes estruturais de fuselagens; também s&o empregadas em implantes ortopédicos de alta

resisténcia e processadores quimicos. [Costa e Silva, 1988} [Betner, 1985]

Os materiais a base de titdnio podem ser processados de varias maneiras, tais como:
fundicdio, laminagdo, extrusdo, forjamento ou ainda, processados por metalurgia do po. Possuem
alta ductilidade a quente e apresentam deformagéo a frio limitada. Como produtos tem-se: chapas,

placas, barras, tubos, engrenagens, blocos de motor, paletas ¢ cilindros hidraulicos.

O uso de titdnio tem expandido muito nos Gltimos anos; entretanto, o alto custo de
componentes a base de ligas de titdnio pode limitar o seu uso. A tendéncia atual, nestas ligas, € o
desenvolvimento de ligas especiais para aplicagdes especificas. [Newman, 1988] [Costa e Silva,

1988]

2.6 Microestruturas

Como visto anteriormente, a morfologia microestrutural em ligas 4 base de titdnio €
fortemente dependente de sua composi¢do quimica e dos processos térmicos aos quais a liga foi
submetida, a posi¢io dentro dos campos de fases antes do resfriamento, a taxa de resfriamento e a

possiveis processamentos mecanicos.

As ligas o ndo podem ser tratadas termicamente e sua estrutura apresenta graos equiaxiais

de fase o, qaundo trabalhadas dentro do campo de fase a; caso contrario, apresentam graos

2rosseiros.
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Ligas near-a podem apresentar estrutura formada por griaos de fase o originados da
transformagdo de grios grandes de f ¢, em situacdes onde toma lugar um resfriamento mais lento,
¢ possivel que uma pequena parcela de fase B metaestavel aparega retida nos contornos da fase o.
Se essas ligas forem processadas dentro do campo o+, os grios primarios da fase B serfio de

tamanho bem menores e uma pequena fracdo de fase o priméria permanecerd presente apos
deformacdo. [Flower, 1990]

Considerando as ligas near-a e o-+f3, por exemplo, é necessario mostrar que um resfriamento
brusco a partir do campo B, através da regifo de equilibrio a+f}, resulta em uma estrutura
martensitica; embora um resfriamento com uma taxa mais lenta, da mesma temperatura inicial, dé
oportumdade para a nucleagio e crescimento da fase o ocorrer, dando origem a estrutura
Widmanstétten. J4 a estrutura das ligas o-estabilizadas temperadas em agua ou em dleo a partir do
campo [ € martensitica, quando sdo resfriadas de um ponto abaixo da linha de transigdo o/o+,

elas apresentam as mesmas estruturas congeladas do resfriamento realizado previamente.

As ligas a+f3 podem apresentar uma enorme quantidade de microestruturas, uma vez que a
proporgdo entre as fases o ¢ B ¢ dependente da temperatura. Assim, como a distribuigio dos
solutos nas fases varia com a temperatura, a presenca de fase B metaestavel, a temperatura
ambiente, também se torna variavel. Logo, pode ocorrer fase B nica em solutos no caso do
processamento a baixas temperaturas dentro do campo a+B. Por outro lado, a fase B pode ser

decomposta por precipitagio da fase « ou da estrutura martensitica.

Como as temperaturas de inicio e final de transformagfio martensitica sdo muito préximas,
s0 € possivel obter estruturas contendo martensita juntamente com a fase B para um intervalo

muito pequeno de composigdo, sendo que, de modo geral, toda fase f§ sera transformada em

martensita ou permanecera na forma metaestavel.

A fase B retida também pode conter a fase o, de transicdo, que se forma atermicamente
durante o resfriamento. Pode-se ainda precipitar fase o isotérmica no envelhecimento, ou provocar
a separagdo da fase B em duas outras, uma rica e outra pobre em soluto. Para ambos os casos, a
continuidade do processo levara a formacio da fase otB. Se o envelhecimento for realizado em
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temperaturas mais elevadas, € possivel evitar as fases metaestaveis, que provocam fragilizagdo.

[Collings, 1984], [Coyne, 1978], {Krishnamohanrao, 1986}

Em caso de deformagdes ocornidas dentro do campo B, os gréos primarios desta fase séo
grandes € neles ocorre o crescimento da fase o ou da estrutura martensitica, dependendo da taxa
de resfiiamento. Ja& as deformacdes e tratamentos térmicos realizados dentro do campo ot+f
produzem grios bastante pequenos. Isto se deve a limitagdo que os grios primarios de of impdem

ao crescimento da fase B. [Flower, 1990]

A estrutura assumida pelas ligas Ti-MT (metais de transi¢do) temperadas a partir do campo
B sdo mostradas na Figura 2.5. Abaixo da temperatura inicial, Mi, a estrutura ccc inicia uma
transformacdo alotrOpica espontdnea. Através de um complicado processo de cisalhamento ela se
torna uma estrutura conhecida como martensita e, ¢ denominada por o’ ou «” (genericamente

designada apenas por o), dependendo se o produto da transformagado for he ou ortorrémbico.

[Collings, 1984}

A transformagio martensitica, é precedida por um regime de varagdes estruturais chamadas
de fase ©. [Collings, 1984] A fase @, como mostra a Figura 2.5, ¢ o resultado de um resfriamento
muito rapido, existindo como um precipitado cristalino mais um componente varidavel que aparece
dentro de uma faixa muito estreita de camposigﬁo; nos contornos da martensita. A martensita o™
(o’ ou o) possui energia livre menor que a fase . Assim, durante a transformac&o, as agulhas de

martensita consomem todos os possiveis precipitados de fase @ existentes no seu caminho.

Caso as ligas a+p sofram um resfriamento muito lento, a fase o pode formar camadas
continuas nos contornos da fase B primana, formando uma estrutura lamelar onde a fase rica em
soluto (fase B retida) separa as placas de fase a. Com taxas de resfriamento um pouco mais
rapidas, a fase o forma colSnias de placas em planos diferenciados dentro dos grdos da fase . A

estrutura formada por varias coldnias dessas placas, com orientagdes diferentes, recebe o nome de

cesta (“basketweave”).
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Ja no caso das ligas near-o. ou w3, geralmente existe entre as placas uma fina camada de
fase p. O aparecimento das col6nias ¢ favorecido por taxas de resfriamento relativamente lentas e
se da principalmente apés um trabalho mecanico nfo intenso dentro do campo de fase [3, através
da diminui¢do da estabilidade da fase B ou do aumento da temperatura de tratamento, ou pelo

tempo de tratamento, fazendo com que os grios de B fiquem maiores.
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Figura 2.5 — Representagio esquematica da ocorréncia das estruturas martensiticas, o’ e of”

e a fase © em ligas Ti-MT. [Collings, 1984]

Os resfriamentos submetidos 4 altas taxas promovem uma precipitagio mais fina da fase o,
resultanto na estrutura Widmanstatten e, chegando estas taxas de resfriamentos a patamares mais

elevados, a difusdo atdmica sera inibida gerando uma estrutura martensitica, [Flower, 1990]

Nos tratamentos térmicos, as taxas de resfriamento escolhidas sio fortemente dependentes
da composi¢do das ligas, e 0 processo de resfriamento escolhido depende dos coeficientes de

difusdo dos solutos da liga. [Collings, 19841, [Coyne, 1978]

2.7 Fase @
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A fase © é resultado do resfriamento rapido, sendo um precipitado de estrutura hexagonal
ou trigonal, e ocorre por vibragio da rede cristalina ccc da fase . Essa vibragio na rede cristalina
¢ causada pela instabilidade da fase B, decorrente do processo de resfriamento. Muitas vezes, €
uma fase em transicdo da fase B para o, formada pelos processos de nucleagdo e crescimento. Ela

aparece em ligas com fase B metaestavel e pode levar a fragilizacdo.

A fase ® pode ser atérmica ou difundida. A transformagio da fase p em fase o atérmica
ocorre independentemente da difusdo atdmica e, como tal, nfio pode ser suprimida em fungdo da
taxa de resfriamento ou de aquecimento do material, sendo este um processo totalmente
reversivel. {[De Fontaine, 1971] [Collings, 1984] O emprego da denominagdo atérmica representa
o mecanismo de instabilidade estrutural na rede crstalina cuja ativagdo € independente da

temperatura. [Cook, 1973]

Como mostrado na Figura 2.5, a fase o aparece atermicamente em uma estreita faixa
durante o resfriamento rapido a partir do campo 3. Essa fase pode ocorrer também como um
precipitado da fase P, durante o envelhecimento isotérmico em temperaturas moderadas, em torno

de 400 °C ¢ é denominada o isotérmica. [Collings, 1984}, [Coyne, 1978], [Flower, 1990]

A fase @ também pode ser induzida por deformagiio nas ligas § metaestavels. Neste caso, a
fase o é tida como uma estrutura intermediaria na transformagéo induzida por deformagio de f3 na

martensita o’.

2.8 O Processo de Témpera

No estudo de microestruturas temperadas, meta importante, mas nem sempre realizada, € o
controle e a guantificacdo da taxa de resfriamento. Se o resfriamento for muito lento, o processo
de difusio intervém no resultado. Quando o objetivo primario € estudar a microestrutura (antes da
produgio do material para teste de propriedades fisicas ou mecanicas), as taxas de resfriamento

devem ser as mais rapidas possiveis.

E claro que algumas discrepéancias podem ser esperadas entre os resultados microestruturais

obtidos de uma chapa fina e de uma amostra mais volumosa, temperadas nas mesmas condigdes.
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A temperatura de transformagdo medida, Mi, para uma dada composi¢io da liga é uma
fungio da taxa de resfriamento. Jepson, Brown e Gray [Jepson, 1970] notaram que na liga Ti-5
at%Nb, a temperatura Mi diminuiu de 760 °C para 710 °C quando a taxa de resfriamento
aumentou de 107 para 10 °C/s, mas uma vez que a taxa critica de resfriamento (32 °C/s) foi
excedida, M; tornou-se independente da taxa de resfriamento. O inicio critico era uma funcdo da
composi¢do da liga e diminuiu de 200 °C/s para aproximadamente 0,4 °C/s quando o teor de Nb

aumentou de O para 15 at%. [Collings, 1984

Nos tratamentos térmicos em ligas Ti-MT, a taxa de resfriamento necessaria para realizar a
transformagdo estrutural enquanto preserva a homogeneidade composicional é fortemente
dependente da constituigdo da liga e o processo de resfriamento escolhido depende dos

coeficientes de difusio dos solutos da liga.

2.9 Transformac¢@o Martensitica em Ligas de Titanio

A palavra martensita, criada pelo Professor A. Martens, foi originalmente adotada pelos
metalurgistas para definir a estrutura acicular de agos-carbonos temperados, que era responsavel

por sua excepcional dureza.

Enquanto que se verifica a transformacio alotrépica da estrutura ccc da fase B para a
estrutura hc de o no titdnio puro, durante o seu resfriamento a partir de temperaturas superiores &
temperatura de transformagdo alotrépica B —» o (882,5 °C), a presenga de elementos de ligas

modifica este equilibrio entre os campos « e B, implicando no aparecimento da regifo o-+f.

[Collings, 1984]

Esta regido e a temperatura de transformagio martensitica B — o, denominada Mi, sdo
dependentes da composi¢io da liga. Nas ligas o-estabilizadas, Mi ocorre abaixo da linha transus

(o+B)/a; ja nas ligas B-estabilizadas, esta linha aparece dentro do campo o-+f.

Ao contrario dos processos de nucleagdo e crescimento tipicos da mudanga de fase que
contam com a difusdo atdmica termicamente ativada, a transformacgdo martensitica se desenvolve

com um movimento cooperativo dos 4tomos, resultando em uma transformag3o
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microscopicamente homogénea da rede cristalina. O processo martensitico ideal por si s6 ndo €
termicamente ativado e ocorre em altas temperaturas — velocidades independentes, mas, na
pratica, uma separacdo nitida dos processos de transformacfio em “nucleagdo e crescimento” e
“martensitico”, geralmente nio é possivel. [Collings, 1984] Como j4 mencionado, as estruturas
martensiticas dependem da composigio € da taxa de resfriamento, de maneira tal que os processos
de transformagdo sejam concorrentes por cisalhamento ou difusdo. Desta forma, ¢ possivel obter

varias estruturas que vao desde martensita acicular a estrutura Widmanstatten,

Embora seja verificado o carater atérmico na transformagfo martensitica do titdnio puro,

com a adi¢do de solutos, o mecanismo deste processo torna-se mais complexo.

A presenca de atomos de soluto causa uma deformacgio da rede crstalina, resultando em
uma modificagio dos pardmetros de rede, inibindo a maclaciio e, com isto, alterando as condigOes
propicias para a transformacdio atérmica (isto €, martensitica). [Polmear, 1995] Tal fato ¢
denominado efeito de longo alcance de introdugdo dos atomos de soluto. J& no fendmeno
denominado efeito de curto alcance, ha uma maior dificuldade na movimentagio dos planos
atomicos, implicando em menores distincias interatdmicas e na redugdo da velocidade de
transformacdo, o que favorece os mecanismos de nucleagio e crescimento na competigdo com 0

processo martensitico. [Collings, 1984]

A presenga de elementos betagénicos mnflui, ainda, na relacfio entre Mi e a taxa de
resfriamento critica, sendo que, para uma dada temperatura de transformacgdo martensitica, r.

dirminui com o aumento do teor de soluto.

No caso das ligas Ti-MT (Metais de Transi¢fo) verifica-se que o processo de transformacdo
¢ controlado pelo teor de soluto, que inibe a velocidade de transformagdo, favorecendo a difusdo
na competigio com o mecanismo de cisalhamento atérmico na formagio da martensita. Assim, o

teor de elementos betagénicos influi na morfologia das estruturas martensiticas.

Quando as condigdes sdo particularmente favoraveis, a transformagéo de B para o para

ligas com baixas concentragdes de soluto observa-se uma estrutura martensitica com consideravel
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coeréncia estrutural em larga escala, denominada martensita macica ou grosseira, que consiste em
grandes regides irregulares subdivididas em finas plaquetas paralelas com a auséncia da fase B
retida no seu interior. A falta da fase f retida na martensita maciga impede a determinagdo direta

do plano de habito. A Figura 2.6 mostra um exemplo desta formagio em uma amostra no sistema
Ti-Cu.

Figura 2.6 - Exemplo de martensita macica em amostra da liga Ti-1,78Cu resfriada
rapidamente a partir de 900 °C, (a) largas coldnias vistas por microscopia
otica, (b) plaquetas no interior das coldnias observadas em MICTOSCOPIo

eletronico. [Collings, 1984]

Um aumento do teor de soluto da liga diminui a coeréncia entre as plaquetas, que se
apresentam de maneira muito desordenada ao microscépio, formando o arranjo denominado
martensita acicular, Figura 2.7. Aumentando ainda mais o teor de estabilizadores da fase B, a
transformacg&o completa da fase § em martensita o™ ¢ dificultada, e a fase B mantém-se de forma

metaestavel entre as plaquetas de martensita acicular, permitindo que a determinagfo direta dos

planos de habito seja acompanhada.

Com mais soluto, como no caso das ligas near- e a+f, verifica-se a formagio de estruturas

de Widmanstitten, que consistem em grupos de agulhas da fase o com os eixos principais
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alinhados aos planos {110} da matriz B retida, Figura 2.8. A formagio da estrutura de
Widmanstitten é um sinal da ocorréncia de processos de difusdo, por haver a nucleagdo e

crescimento da fase o

Teores muito elevados de elementos betagénicos, obviamente, implicam em uma estrutura

completamente formada pela fase [3.

Figura 2.7 - Formagdo da martensita acicular na liga Ti-12V resfriada rapidamente a partir
de 900 °C, (a) vista em microscopio Stico, (b) vista em microscopio eletronico

mostrando plaquetas de forma lenticular. [Collings, 1984]

2.10 Estrutura das Martensitas

A estrutura cristalina das martensitas o’ e o, genericamente denominadas o, também ¢
fungdo do teor de elementos betagénicos. A estrutura transformada assumida pelo titdnio puro e
pelas ligas Ti-MT com baixa concentragio destes solutos €, em geral, uma estrutura hexagonal
compacta, que apos um resfriamento rapido, ¢ denominado o’. No caso de ligas com maior
quantidade de estabilizadores da fase B, tem-se a presenca de uma estrutura martensitica com

arranjo ortorrémbico, denominada a”’. [Collings, 1984]
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Como visto anteriormente, em ligas o-estabilizadas, a temperatura de transformacio Mi
aumenta com © aumento do teor de sohuto; em ligas B-estabilizadas, ela diminui. Assim, se a
transformacdo tem um componente difusional (dependente da temperatura), este respondera
diferentemente ao aumento no teor de soluto nestas duas classes de ligas a base de titinio. A
transformagdo martensitica ¢ caracterizada, fenomenologicamente, pela designacio de varias
temperaturas: Mi, o inicio da transformagdo martensitica durante a témpera, ¢ Mf, seu final; Bi, o
inicio da revers@o o™ — B em pré-témpera; To, a temperatura na qual o™ e B estdo em equilibrio

termodindmico (isto €, tém a mesma energia livre).

Figura 2.8 - Um exemplo de fase o Widmanstitten: (a) a regido escura mostra a falta de uma
estrutura na forma de plaquetas, (b) a regifio clara mostra plaquetas de o

separadas pela matriz B. [Collings, 1984]

O sistema Ti-Al: Os estudos de Jepson, Brown e Gray [Jepson, 1970] sobre a
transformagdo martensitica em Ti-Al e o efeito da taxa de resfriamento mostraram que, se a
transformacdo martensitica fosse verdadeiramente atérmica, ndo haveria mudanga de Mi com a
mudanga da taxa de resfriamento, mas o fato de Mi mudar na taxa de resfriamento ao redor de
5x10* °C/s indicou que a transformagdo estava termicamente ativada, A proximidade de Mi e Bi

indicou que a forga motriz para a transformagio ocorrer era pequena. [Collings, 1984}
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O sistema Ti-Nb: Jepson, Brown e Gray notaram que o aumento do teor de Nb ndo

somente diminuia Mi, mas também tornava a transformagdo f} ~» o mais lenta.

O trabalho de Bibby e Parr [Bibby, 1964} sobre titdnio puro mostra uma queda continua na
temperatura de transforma¢do com taxas de resfriamento. A maior parte dos sistemas de ligas
mostram uma quebra (interrupgdo) aguda na curva temperatura de transformagéio versus taxa de
resfriamento no inicio da transformacio martensitica. Para explicar esta anomalia, tem sido
sugerido que a transformagio martensitica no titdnio e suas ligas € uma mistura de transformagéo
atérmica e isotérmica. Entretanto, o conceito geralmente aceito de transformacfio martensitica leva

4 conclusio que deveria existir alguma descontinuidade. [Jepson, 1970}

Jepson, Brown e Gray mostraram que ocorre uma descontinuidade nas curvas em baixas

taxas de resfriamento e maior quantidade de soluto. Notaram que:

e para ligas Ti-Al e Ti-Nb, a taxa de resfiiamento, na qual ha uma mudanga dos processos
de nucleagio e crescimento para uma transformagdo por cisalhamento, diminui com o

aumento do teor de soluto e, no caso das ligas Ti-Nb, esta mudanca ¢ dependente da
difusdo,

e a mudanga para uma transformag¢io por cisathamento estd acompanhada por um desvio

na temperatura de transformacdo que aumenta com o aumento do teor da liga;

e 2 temperatura de transformaco, Mi, varia com a taxa de resfriamento, ou seja, para
altas taxas de resfriamento ha uma diminuigio de Mi. No caso das ligas Ti-Nb pode-se
impedir a transformagdo de § -> o’. Em ambos sistemas de ligas, a transformacéo

martensitica parece ser termicamente ativada. [Jepson, 1970]

O aumento do teor de Nb torna a transformagiio martensitica mais lenta. Se esta
transformagdo fosse atérmica nio haveria mudanga da temperatura de transformag@o Mi com a
mudanga da taxa de resfriamento. Poderia parecer entdo, que esta transformacgo martensitica
ocorre isotermicamente e, se isto é verdade, seria possivel construir uma curva TTT

(transformagio tempo - temperatura) e esta teria a forma tipica de “C”.
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Detalhes cristalograficos da transformagio p —» o™ em ligas de titanio foram estudados por
Otte, Hammond e Kelly e Williams. Eles estudaram a influéncia dos varios sistemas de
cisalhamento no plano de habito da estrutura transformada, com o objetivo de determinar quais
deslocamentos estavam consistentes com os resultados das medidas de orientagio dos planos de
habito e, consequentemente, quais deslocamentos dominam o mecanismo de transformagio da

martensita em ligas de titdnio. [Collings, 1984]

Segundo Otte [Otte, 1970], os sistemas de cisalhamento mais provéaveis para o processo de

transtormaciio f3 —> o’ (ccc para he) eram:

[111(112)=[2T13)w@112)

11110 1)s=[2113] (101 1)

Foi estabelecido que a transformagdo de B para o’ é caracterizada pelo plano de habito

proximo de {334}p e que a relagio de orientacio de Burgers € obedecida; dito em termos

cristalograficos, isto implica em:

(000 e 7(01 1),

<112 054~7<1 115

A cristalografia da martensita ortorrémbica, o”, como formada pa liga Ti-20 at%Nb
temperada, segundo Hatt e Rivlin [Collings, 1984] est sob a seguinte relagdo de orientagdo

(exatiddo + 0,5°):

[10 0]~ 2° a partir de <0 0 1>p,

[010].- 2° a partir de <1 1 0>,
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[00 1]e=~7<11 0>,

2.11 O Diagrama TTT

A descri¢io tradicional da cinética da transformagdo ¢ o diagrama transformagdo—tempo-
temperatura (TTT) no qual os limites de fase sdo plotados de maneira semi-logaritmica junto a
temperatura e tempo. Tais diagramas, montados em forma tipicamente C, sio comumente obtidos
pela observagdo de transformagdes isotérmicas em amostras que tenham sido temperadas a partir

de campos de temperatura elevada até a temperatura de observag@o.

A forma C caracteristica do diagrama TTT (Figura 2.9) se deve a estudos microestruturais
de amostras temperadas de virias regides do diagrama temperatura-tempo que indicam que a altas
temperaturas, a transformagéo se inicia nos defeitos da rede cristalina tais como contornos de grao
e cresce para dentro dos gréos (precipitagdo descontinua), enquanto que 2 baixas temperaturas a
precipitagdo tende a ocorrer uniformemente em todos os grios (precipitagdo continua). Uma vez
nucleado, a taxa de crescimento do precipitado aumenta com a temperatura, conseqiientemente, a

taxa de transformagdo, que é proporcional ao produto das taxas de nucleagdo e de crescimento, é

méxima a uma temperatura intermediana.

A separagdo da curva C em uma regido de baixa temperatura cuja nucleacgdo esta controlada
e uma regiio de alta temperatura cujo crescimento esta controlado conduz a um entendimento da

maneira na qual a tensdo, a deformagdo e os atomos intersticiais influenciam sua forma.

O resultado da combinagio da taxa de nucleagdo com uma taxa de crescimento que aumenta
com a temperatura ¢ o deslocamento da curva C para a esquerda, em direcdo ao eixo da

temperatura, como mostra a Figura 2.9.

Os pares de dados (tempo, temperatura) do material transformado podem ser obtidos para

cada temperatura usando técnicas tais como dilatometria ou de medidas de resisténcia elétrica ¢,

para a interpretagdo da estrutura temperada, tecnicas tais como dureza e metalografia. [Collings,

1984]
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Figura 2.9 — Representagio esquematica dos fatores que controlam a forma da curva TTT.

[Collings, 1984]
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Capitulo 3

Procedimento Experimental

3.1 Preparaciio das Ligas de Titanio

As ligas a base de titdnio utilizadas para este trabalho foram preparadas em forno a arco
com eletrodo ndo consumivel. O principio de funcionamento deste equipamento € O mesmo
utilizado na soldagem a arco voltaico (Figura 3.1). Estas ligas foram confeccionadas em escala
{aboratorial na forma de lingotes, que tinham em média 15 gramas, que foram fundidos em
cadinho de cobre refrigerado 4 agua. Argdnio pré-purificado fot utilizado como atmosfera do
forno. Foram realizadas cinco fusdes, sendo que o lingote foi girado de uma fus@o para outra,
para assegurar a completa homogeneizacdo dos constituintes da liga. Apos as fiisbes, as amostras
foram novamente pesadas para verificar possiveis perdas de massa, principalmente do aluminio,

que exibe ponto de fusdo inferior ao do titdnio,

As matérias-primas utilizadas para a fusdo eram metais de pureza quimica elevada que,
ap6s passarem por um processo de decapagem, foram pesados em balanca analitica, na propor¢ao
adequada para se atingir a composi¢do quimica desejada. O processo de decapagem consiste na
imersio do metal puro em uma solugdo por aproximadamente 10 segundos ou até a superficie do

metal ficar livre de impurezas. Foram utilizadas as seguintes solugdes de decapagem:
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- para 0 aluminio: selugdo 10% NaCH (em volume);

- para © niohio: solugdo (em volume) - 1 parte agua destilada, 2 partes de H;S0, concentrado, 2

partes de HNQ3 concentrado ¢ 2 partes de HF concentrado,

- para o titdnio: solugdo (em volume) - 1 parte de agua destifada, [ parte de HF concentrado e 1

parte de HNQO:z concentrado.

Figura 3.1 — Forno de fusdo a arco e seu diagrama esquematico.
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As anélises quimicas das ligas utilizadas neste trabalho foram feitas por espectrometria de
fluorescéncia de raios-X no Centro de Tecnologia da UNICAMP e na Faculdade de Engenharia
Mecénica da UNICAMP. A classificacdo de cada liga analisada e sua respectiva composigdo
quimica esta apresentada na tabela 4.1 (pagina 44). A escolha destas ligas se deve ao fato que,
através delas, € possivel analisar, separadamente, o efeito da adigio de elementos « e B-

estabilizadores (aluminio e nidbio, respectivamente).
3.2 Tratamento Térmico das Ligas de Titanio

O tratamento térmico realizado dividiu-se em dois procedimentos: o primeiro realizado em
um forno resistivo de um analisador térmico diferencial (DTA). A escolha do forno deste
equipamento foi feita para permitir um controle da taxa de aquecimento e de resfriamento, bem
como da atmosfera de seu interior, que neste caso foi preenchido com hélio. As amostras tratadas
por este procedimento foram envolvidas por uma folha de tintalo para evitar possiveis reagdes
com o cadinho de alumina (Al,O3). Apods aquecidas a temperatura de 1200°C, as amostras foram
estabilizadas por cinco minutos nesta temperatura e resfriadas, em seguida, com taxas de

resfriamento de 10 °C/min, 30 °C/min e 40 °C/min.

No segundo procedimento, procurou-se determinar o efeito da témpera nas ligas estudadas.
As ligas foram temperadas em 4gua e em Oleo com agitagio a temperatura ambiente,
empregando-se um forno resistivo da marca EDG, com controle da temperatura e um sistema de
aquisicdo de temperaturas. Neste caso, ndo houve um controle da atmosfera do interior do forno.
As ligas foram aquecidas e estabilizadas a 1100°C por 20 minutos, sofrendo a témpera em

seguida. O oleo utilizado tinha a especificag@o LIS-460 da Petronasa.
3.3 Caracterizacio das Amostras

3.3.1 Preparacio para Anilise Microestrutural

A analise metalografica envolveu a preparagio adequada das amostras de acordo com
algumas regras e normas padronizadas (ASTM E 3 — 95), para que os resultados obtidos
pudessem ser comparados com os resultados da literatura. A seqiiéncia na qual estas amostras

foram preparadas foi:



a. Embutimento: em baquelite, com prensagem a quente. Embutidora: Tempopress, da
Struers/Panambra.

b. Polimento Mecénico: foram utilizadas lixas de grana 220, 320, 400, 600 e 1200. A
mudanga para uma lixa de grana maior foi feita apos os riscos da lixa de menor grana
desaparecerem. ApOs esta etapa, lavou-se a amostra com agua e sabdo e, tais amostras lixadas
foram colocadas em um becker contendo 4lcool etilico e este em um equipamento de ultrassom

Bransonic 220 durante alguns segundos, para eliminagdo de possiveis residuos deixados pelo

lixamento.

Apds o procedimento iicial, continuou-se o polimento mecinico com o uso de pasta de

diamante de 1pm, em pano de nylon Strizers DP - NAP lubrificado com élcool etilico absoluto,

até a total eliminacdo de riscos.

c. Ataque Quimico: Para o ataque quimico das amostras polidas optou-se por uma solugio
contendo 85% de 4gua destilada, 10% de acido nitrico e 5% de acido fluoridrico, pois esta
revelava as diferentes fases através de variagdes na sua coloragdio. Este ataque foi escolhido por
permitir uma maior distingZo das fases, fazendo com que a fase o aparecesse clara e a fase 3 se

apresentasse escura. O ataque foi feito deixando a pega imersa na solucio por aproximadamente

15 segundos.

3.3.2 Microscopia Optica

Apéds o preparo das amostras, as mesmas foram observadas no microscopio Optico
NEOPHOT 32 - CARL ZEISS/JENA. Para facilitar a observagio, buscando-se melhor definicido

e aumento do contraste, optou-se pelo uso de DIC (contraste por interferéncia diferencial).

O microscopio Optico auxiliou na observagio do tamanho e na forma dos griaos e na

quantidade de fases presentes, além de auxiliar na indentacio para as medidas de microdureza.

3.3.3 Difracio de Raios-X
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Os métodos de difracio (difragdo de raios-X, difragdo de néutrons e difracdo de elétrons)
sio de grande importincia na anélise microestrutural, pois estes métodos fornecem informagoes
sobre a natureza e os parimetros do reticulado, assim como detalhes a respeito do tamanho, da

perfeicio e da orientagio dos cristais. [Padilha, 1989]

Sabe-se que nos Gltimos anos a aplicaggo do raio-X tem sido extremamente ampla. Ele vem

sendo empregado intensamente nos laboratorios de pesquisa, nas industrias e nos hospitais.

A analise por difragdo de raios-X foi realizada no difratmetro modelo Geigerflex da
Faculdade de Engenharia Mecinica da UNICAMP, no qual foram empregados para todos os
ensaios uma tensdo de 30 kV, corrente de 15 mA e a faixa de observagdo compreendida entre
20° < 28 < 90°. Foi utilizado um alvo de Cu - Ka que fornece raios-X com comprimento de onda,

A = 1,5406 A.

Nz técnica de difragio de raios-X, ondas eletromagnéticas de alta freqiéncia s3o
selecionadas para alcangar um comprimento de onda menor que o espagamento interplanar dos
cristais. Ao incidirem em cristais, estas ondas sdo difratadas de acordo com leis fisicas e os
angulos de difragdo permitem descrever a estrutura dos cristais com alto grau de precisdo ¢
seguranga. A partir da difragéo de raios-X, pode-se determinar espagamentos interplanares e raios

atémicos em metais com precisdo. [Van Viack, 1984]

Para a producéo de raios-X para difrag@o ¢ necessaria a aplicagio de alta voltagem entre um
catodo e um anodo, ambos colocados em vacuo. O cétodo € aquecido ¢ elétrons so liberados por
emissio termo-ionica e acelerados no vacuo devido 2 alta diferenga de potencial entre o catodo e
o eletrodo. Quando os elétrons colidem com o alvo, ha a emissdo de raios-X. A aceleracdo dos
elétrons provoca um aumento da energia cinética cuja maior porcentagem (aproximadamente
98%) é convertida em calor na colisio dos mesmos com o alvo, que necessita, portanto, de

resfriamento externo.

Quando os raios-X encontram um material cristalino, sho difratados pelos planos atdémicos

dentro do cristal. O angulo de difracdo “© depende do comprimento de onda “A” dos raios-X e
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da distancia “d” entre os planos, de acordo com a lei de Bragg para a condicdo de interferéncia

construtiva, isto €, produgdo de pico de difragdo devido a radiacéo:

nA = 2d sen@ (Lei de Bragg)

onde n ¢ a ordem de difragdo. Como na maioria dos casos utiliza-se difragio de primeira ordem,

pode-se adotar n=1. [Van Vlack, 1984]

De posse dos angulos de Bragg correspondentes e suas intensidades relativas, tem-se
condigOes de determinar a estrutura cristalina e até mesmo identificar o material, consultando-se

os arquivos cristalograficos do JCPDS existentes na literatura.

Todas as amostras obtidas nas diferentes etapas do trabalho foram submetidas a difra¢do de
raios-X. A finalidade desta analise foi detectar o eventual aparecimento de fases e/ou compostos
mtermetalicos. As amostras utilizadas para a difragio de raios-X foram as mesmas que foram

preparadas para microscopia Gtica.
3.3.4 Ensaios de Microdureza

Os ensaios de microdureza Vickers foram realizados através de um dispositivo especial do
microscopio Optico Neophot 32 — Carls Zeiss/ Jena. O penetrador contém ponta de diamante
piramidal de base quadrada e a carga utilizada foi de 40 gramas. Os ensaios foram realizados em
amostras das ligas em seu estado bruto de fusdoc e em amostras que foram tratadas em diferentes

taxas de resfriamento. Este ensaio foi realizado de acordo com a norma ASTM E 384 - 89.

As medi¢des de microdureza visaram determinar modifica¢Ses na resisténcia mecanica das

microestruturas em relagdo ao teor de soluto e nas taxas de resfriamento.

A baixa carga utilizada nos testes de microdureza requer um cuidado extremo em todos os
estagios do ensaio. A superficie deve ser cuidadosamente preparada, sendo necessario o
polimento metalografico, pois o encruamento da superficie durante o polimento pode influenciar

nos resultados. [Dieter, 1981}
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O namero de dureza Vickers (VHN ou VPH) ¢ definido como a carga dividida pela drea
superficial da penetragdo. Na prética, essa 4rea ¢ calculada a partir de medidas microscépicas do

comprimento das diagonais de impressdo. O DPH pode ser calculado pela seguinte equagio:

DPH = 1,854 P/ L?

onde P —» carga aplicada, kg

L — comprimento médio das diagonais, mm.

Foram realizadas cinco medidas de microdureza Vickers em cada amostra, sendo que, as
impressOes foram feitas aproximadamente no meio das amostras e os resultados representam a

média das cinco impressdes. Foram utilizadas, para as medidas de microdureza, as mesmas

amostras preparadas para a andlise metalografica.

3.3.5 Analise Térmica

De modo geral, a andlise térmica pode ser definida como a ciéncia que estuda as

propriedades fisicas, quimicas ¢ termodindmicas dos materiais em fungio da temperatura. Como

exemplo dessas propriedades pode-se citar:

- Propriedades fisicas: fluorescéneia,  resistividade  elétrica,  radioatividade,

supercondutividade, etc.
- propriedades quimicas: pH, solubilidade, etc.

- propriedades termodindmicas: temperatura, pressio, volume, calor latente, etc.

Os materiais que podem ser estudados por anélise térmica vio desde elementos puros ou
compostos inorganicos até materiais orgénicos. De maneira geral, pode-se dizer que a andlise

térmica ¢ o resultado de mudangas fisicas e reagdes quimicas induzidas pela mudanca de

temperatura no material estudado.

As técnicas de andlise térmica podem ser divididas em:

- As gravimétricas, sensiveis 2 mudanga de massa.

38




- As calorimétricas, sensiveis 4 mudanca de entalpia; ou seja, sensiveis ao calor de reagoes ¢
as mudangas de calor especifico.

- As gasométricas, sensiveis a reacbes envolvendo gases, como adsor¢do ou dessorcio de
gases, reagOes com gases ativos, emissdo de sub-produtos de reagdes gasosas.

- As dilatométricas, sensiveis a mudancas dimensionais.

Para este trabalho foram utilizadas as técnicas de analise térmica diferencial
(calorimétricas). Para ligas de titanio, a determinagdo da temperatura de transi¢io entre as fases é

de suma importéncia, uma vez que esta temperatura ¢ fortemente dependente da composicio da

liga.

A Analise Térmica Diferencial, comumente abreviada por DTA (Differential Thermal
Analysis), € uma técnica que consiste em medir a diferenca de temperatura no aquecimento (ou
resfriamento) entre uma substdncia (amostra) e de um material de referéncia, ambos a uma taxa
constante. O registro desta diferenga de temperatura entre a amostra e a referéncia, é entdio
monitorado e plotado em fimgdo, ou da temperatura, ou do tempo. Neste caso, a referéncia
utilizada foi o cadinho vazio de alumina, pois esta nio softe rea¢Oes na faixa de temperatura
utilizada, que no caso, foi até 1200 °C. Essa taxa de aquecimento € pré-fixada pelo operador do
equipamento. A Figura 3.2 mostra um esquema do forno de um analisador térmico diferencial, a
amostra (A) e a substancia de referéncia (R) estfio contidas em pequenos cadinhos de alumina que
estdo localizados junto aos termopares da amostra e da referéncia. Geralmente este forno ¢
projetado para permitir a circulagio de um gas inerte. Alguns sistemas também tem a capacidade

de operar tanto em altas quanto em baixas pressdes. fSkoog, 1992]

O equipamento utilizado para a obtengio da temperatura de transformagdo das ligas

estudadas foi o de marca Netzsch, modelo STA 404, apresentado na Figura 3.3.

Uma curva de DTA pode ser de dois tipos: AT x T, onde AT é a diferenca de temperatura
entre a amostra e a referéncia, e T é a temperatura, ou AT x t,ondet ¢ 0 tempo. Se o material é
termicamente ativo, a curva DTA mostra um pico ou uma série de picos correspondentes as

reagdes térmicas do material estudado a medida que a temperatura do mesmo ¢ alterada. A

39



posigio do pico revela a temperatura da reagdo ¢ a sua area, a energia envoivida na mesma, como

mostra a Figura 3 4.

Termopar

Amostra de
Referéncia

Céamara com
Aguecimento ¢
Atmosfera
Controlada

Amostra de
Andlise

Figura 3.2 — Esquema do aparelho de DTA.

Figura 3.3 — Equipamento utilizado para analise térmica diferencial.
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AT

Tempo ou Temperatura

Figura 3.4 — Representagdo esquematica de uma curva de DTA.
A Figura 3.4 apresenta algumas caracteristicas da curva, que sdo:

- Os segmentos AB e DE, onde AT = 0, sfio chamados de linha de base da curva de DTA;
- O ponto B corresponde ao inicio da formagdo do pico e o ponto D € o seu final;
- O ponto C ¢ a temperatura do pico;

- A rea delimitada por BCDB corresponde a area do pico.

No ponto C, a amostra para de absorver mais calor do que a referéncia, porém isso nédo
indica que a reagdo endotérmica termina exatamente em C, pois ela deve terminar em algum
ponto entre C e D.

Para se obter a linha base (AT = 0) em todo intervalo de temperatura de interesse, €

necessario que a amostra € a referéncia possuam as mesmas caracteristicas para a transmissdo € a
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absor¢do de calor, isto €, difusividades térmicas idénticas em todo intervalo de temperatura, e que

ambas estejam sob regimes térmicos idénticos.

Sabe-se que o calor especifico da amostra antes da reagéo ¢ diferente do calor especifico da

amostra depois da reacio, e esse efeito desloca a linha base da curva de DTA.

Alguns fatores, tais como: posicionamento dos termopares (o ponto B da Figura 3.4 s
indica o inicio da reagdo se o termopar estiver sobre a amostra ou dentro da mesma), tipo de

reagio, taxas de aquecimento (ou resfriamento) e tamanho da amostra devem ser observados

durante o preparo do experimento.

Qualquer reag@o que envolva uma mudanga de energia ou de calor especifico na amostra
pode ser analisada com o auxilio da técnica de DTA. Tais mudancas podem ser classificadas

COINQ!

Transformages de fase (do tipo solido-liquido)
Transformagdes de fase no estado solido (Fe o - Fe v)
Reacdes de gases ativos (reagdes de superficie)
Reagoes de decomposigio (reagdes quimicas)

Transi¢oes de Segunda ordem (mudanga de entropia sem mudanga de entalpia = transi¢des

magnéticas). [Santos, 1997}

Uma curva de DTA ¢ bastante dependente de fatores tanto relacionados ao equipamento
quanto ao procedimento experimental, logo sua reprodutibilidade experimental pode ser um
problema. Em geral, as medidas de DTA sdo precisas em relagio 4 determinac3o das
temperaturas dos fendmenos térmicos. Porém, o uso do DTA para medidas quantitativas das
energias envolvidas nas transformacdes ndo € conveniente. Deve-se, para isso, recorrer a outros

tipos de equipamentos, como calorimetros ou aparelhos de calorimetria diferencial de varredura.

Para efetuar-se a leitura dos eventos térmicos, utiliza-se o sistema padrio de determina¢io

de temperaturas de reag¢des em analises térmicas, na qual a temperatura da reagéo ¢ tomada como

42



sendo a temperatura da amostra no instante de tempo em que a reta tangente da curva que

antecede a reag@o térmica intercepta a reta tangente da curva na qual ocorre a reagdo térmica.
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Capitulo 4

Resultados e Discussies

4.1 Introducio

O objetivo principal deste trabalho fo1 avaliar com profundidade as transformagbes de fase
em ligas Ti-Nb e Ti-Al e relacionar o efeito da taxa de resfriamento nas caracteristicas dessas
ligas. Esses estudos foram realizados a partir de técnicas de analise térmica, de analises
microestruturais envolvendo metalografia e difragio de raios-X e também, ensaios de

microdureza.

Os resultados apresentados neste capitulo estdo associados as analises das ligas
apresentadas na tabela 4.1. Inicialmente, sdo apresentados 0s resultados relativos a preparacdo
das ligas, no tocante & composi¢do obtida, seguida da analise térmica e da analise microestrutural.
O estudo ¢ finalizado com a apresentacéio de uma comparagdo entre o comportamento mecénico

das varias ligas, obtido através dos ensaios de dureza.

4.2 Avaliacio do Procedimento de Preparaciio das Ligas

Na preparagdo das ligas de titdnio, conforme descrito anteriormente, foi utilizado um forno
a arco voltaico de eletrodo ndo consumivel. Embora a temperatura de fusdo dessas ligas seja

inferior a 1.600 °C, tal forno atinge temperaturas bem mais elevadas durante o processo de fusdo.
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Tal fato leva a evaporagdo e perda de parte do aluminio presente na liga, o que pode alterar a
composicdo desejada. Essa ocorréncia resultou na necessidade de realizar analise de composicio
em todas as amostras processadas. A tabela 4.1. mostra os resultados obtidos através da técnica
de fluorescéncia de raios-X, incluindo os valores nominais das ligas. A observacio desses

resultados mostra que as variagdes de composigio estdo dentro de uma faixa de valores aceitavel,

ficando a diferenga méaxima abaixo de 0,4 pontos percentuais.

Tabela 4.1 - Classificagdo e composicdo quimica das ligas estudadas.

Composigao Quimica (% em peso)

Classificagdo Ti Al | Nb
Ti-4Al 95,9 41 -
Ti-6Al 943 57| -
Ti-8Al 92,4 76 | -
Ti-3Nb 97,2 - | 2,8
Ti-5Nb 95,2 - 1 438
Ti-7Nb 92,6 — | 74
Ti-9Nb 91,2 -~ 1 88
Ti-1INb 89,0 — 1110

4.3 Analise Térmica

A anglise térmica foi elaborada visando dois objetivos distintos, O primeiro esteve
relacionado a determinagdo das temperaturas de transformagio o/(a+B) e B/(a-+B), ou ainda, /B,
no caso de amostras de titdnio puro. Essa avaliacdo justifica-se, pois a literatura nio exibe dados
consistentes sobre o tema. O segundo objetivo relaciona-se a determinagdo do efeito das taxas de
resfriamento na microestrutura das ligas. Para esse ultimo objetivo, além da analise térmica
diferencial, foi também utilizada a témpera das amostras em agua e em oleo, tendo como fim a

obtengdo de altas taxas de resfriamento. Os resultados relativos as microestruturas obtidas serdo

tratados no item 4.4.
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A determinacgio das temperaturas de transformagdo a/(a+B) e PAatp) foi atingida, na
maioria dos casos. A Figura 4.1 apresenta o termograma do titnio puro, com ciclos de
aquecimento e resfriamento iguais a 10 °C/min. A avaliagio desses termogramas levou a uma
temperatura de transformagio P correspondente a 881,0 °C, muito préxima de valores citados

na literatura, que € de 882,5 °C. [Murray, 1986]

Os termogramas apresentados na Figura 4.2 e Figura 4.3 sdo relativos aos sistemas Ti-Nb e
Ti-Al, respectivamente, com taxas de aquecimento ¢ resfriamento iguais a 10, 30 e 40 °C/min. A
determinagio das temperaturas de Interesse ndo ¢ simples e direta, e necessita de um
procedimento padrdo. Quando qualquer dessas curvas ¢ analisada, nota-se que, na etapa de
aquecimento, o pico inicia-se junto 4 temperatura de transformagio a/(a+B), o que permite
identificar a mesma com facilidade. Por outro lado, a identificaggo da temperatura B/(c+B) ndo €
obtida com a mesma clareza, pois o pico relativo a2 mesma confunde-se com o primeiro pico. Esse
fato leva ao uso da curva resfriamento na determinagdo da segunda temperatura, pois nessa etapa,

o primeiro pico a ser evidenciado corresponde & temperatura B/(o+B).

A primeira observagio obtida pela analise das Figuras 4.2 e 4.3 refere-se aos efeitos dos
elementos aluminio e nidbio. Nota-se que esses elementos agemn de forma diferente quanto as
temperaturas de transformagio; enquanto o primeiro tende a elevar estas temperaturas, 0 segundo
tende a abaixa-las. Tal fato ¢ confirmado ao comparar-se¢ as curvas de aquecimento e
resfriamento para a liga Ti-Nb. Os picos obtidos das curvas na Figura 4.2.a mostram temperaturas
superiores as mostradas na Figura 4.2.b, ¢ da mesma forma, para as Figuras 42c¢c,42ded2e.
Esse fato comprova o efeito de estabilizagio da fase [ que o niobio exibe em ligas de titdnio.
Conseqiientemente, ao adicionar-se niobio ao titdnio, surge um campo bifasico (c«+f) que
projeta-se na diregdo de baixas temperaturas & medida que o teor desse elemento ¢ aumentado.
Da mesma forma, o efeito do aluminio leva & ocorréncia de um campo (x+P), porém, esse
projeta-se em dire¢do a altas temperaturas, mostrando que esse elemento leva a estabilizagdo da
fase o em altas temperaturas. Tal fato é comprovado quando avalia-se as curvas mostradas na

Figura 4.3.a, em comparagéo com 43 b, e de forma semelhante, a Figura 4.3.c.
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As tabelas 4.2 e 4.3 apresentam os resultados dos valores obtidos dos resultados das
analises térmicas para cada uma das ligas nos sistemas Ti-Nb e Ti-Al, respectivamente. As curvas
de aquecimento foram empregadas na obten¢fo da temperatura de transformacio o/(a+f). Por
outro lado, as curvas de resfriamento permitiram obter a temperatura de transformacio B/(a+p).

Os dados relativos as colunas Ty, Tz € Ts referem-se, respectivamente, as taxas de 10 °C/min, 30

°C/min e 40 °C/min.

Os resultados obtidos em um ensaio de analise térmica merecem uma avaliacdo bastante
cuidadosa, pois diversos fatores, tais como, a composigio da amostra, além de fatores externos
como a vibragdo imposta ao equipamento, podem influenciar de maneira significativa os
resultados obtidos. Em alguns casos, podem ocorrer super-resfriamentos ou superaquecimentos
do material em relagdo a alguns tipos de transformagio, o que pode resultar em diferengas de até
centena de graus entre a temperatura real de transformacdo e a observada em um termograma.
Portanto, quando o objetivo da anilise térmica é a determinagdo das temperaturas de
transformagdo de fases para a construgio de um diagrama de fases, é necessario repetir

experimentos, de forma a evitar a ocorréncia de erros, o que pode levar a resultados bastante

distintos dos encontrados na literatura.

O exame dos diversos termogramas das ligas Ti-Nb revelou um fato curioso. Enquanto que
os termogramas relativos a baixos teores de nidbio apresentaram, claramente, os picos esperados,
a0 se aumentar a concentracdo de nidbio, o pico relativo 4 transformagio o/(o+f) deixou de
ocorrer de maneira totalmente evidente. Esse fendmeno, ao ser confrontado com dados do
diagrama Ti-Nb [Murray, 1986] mostrou que a curva de transformacdo o/(at+B) projeta-se em

diregdo a baixas temperaturas com razio muito rapida que a razio observada junto a curva

B/ (o).

Dessa maneira, os valores de temperatura de transformagio o/(a-+HB) relativos as ligas Ti-
7Nb, Ti-9Nb e Ti-11Nb, deixaram de ser considerados. Por outro lado, com relagdo a curva

B/(ctB), todos os valores obtidos foram considerados, pois 0s mesmos mostraram coeréncia.

Com o objetivo de construir parte dos diagramas de fases dos sistemas Ti-Nb e Ti-Al, os

experimentos relativos a taxa de aquecimento e resfriamento igual a 10 °C/min foram repetidos, e
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os dados apresentados na tabela citada correspondem a uma média das temperaturas obtidas. Essa
taxa de aquecimento/resfriamento foi escolhida, pois o aumento da mesma pode inibir a

ocorréncia de picos relativos as duas transformacdes (o /(o) e B/(atP)).

1200 0.06
1000 —
L 0.04
P .

. 800 — B
g E
2 _ 002 3
5
E 600 | 8
-

- 0.00
400 —
2¢0 T T t I T T T i v .02

Figura 4.1 - Analise térmica diferencial do titdnio puro (taxa de aquecimento/resfriamento
de 10 °C/min.).

Utilizando tais resultados foi possivel obter as curvas exibidas Figura 4.4 ¢ na Figura 4.5.
Desses diagramas pode-se observar a tendéncia de decréscimo das temperaturas de transformagio
com o aumento do teor de niébio, € o acréscimo destas temperaturas com o aumento do teor de
aluminio. As curvas mostradas {(a/(c+B) e P/atP)) foram obtidas com taxas de
aquecimento/resfriamento de 10 °C/min. Os resultados relativos as taxas de 30 ¢ 40 °C/min
também foram incluidas nessas ilustragdes. Entretanto, o aumento dessa taxa inibiu as diferengas
entre as duas temperaturas de transformac@o. Esse fato poderia estar ligado a resposta do

equipamento ou ainda, devido a variagbes na temperatura real de transformagdo do material, com

resultado do aumento das taxas.

Quanto ao sistema Ti-Al ambas as curvas de transformagdo foram obtidas para as trés
composigdes estudadas. Para taxas de aquecimento e resfriamento elevadas, da mesma forma

observada no caso das ligas Ti-Nb, as diferencas de temperatura entre as duas transformagdes

foram sensivelmente reduzidas.
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Tabela 4.2 — Resultados das analises térmicas das ligas Ti~Nb.

Temperatura (0C)
co
8
i

700

Teor de Nidbio (% em Peso)

10

Figura 4.4 — Diagrama de fases parcial do sistema Ti-Nb.
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T3 (10 °C/min) T (30 °C/min). T3 (40 °C/min)
Liga Aquec. Resfr. Aquec. Resfr. Aquec. Resfr.
Ti-3Nb 810,3 8423 3421 8344 832.5 8375
Ti-5Nb 759.6 840,0 805.7 7890 797.7 809.5
Ti-7Nb -— 780,7 - 755.5 —— 767.3
Ti-9Nb -— 7403 -—- 730.1 -—- 738.7
Ti-11Nb ~—- 719,5 — 7127 - 7132
Tabela 4.3 — Resultados das analises térmicas das ligas Ti-Al.
T; (10 °C/min) T: (30 °C/min) T3 (40 °C/min).
Liga Agquec. Resfr. Aquec. Resfr. Aquec. Resfr.
Ti-4 Al 9253 989.1 9592 967.5 9515 9814
Ti-6 Al 964.1 10369 1001.1 1007.0 994 4 1022 4
Ti-8 Al 10098 10795 10427 1046.2 1039.3 10743
900 < Aqueciments 10 Cimin
A Resfiamentn 10 Cimin
<>  Aquectment 30 Cimin
[ Resttamento 30 crmin
850 — U Aqueckmentn 40 Cimin
£\ Resflamentn 40 Cimin




1100

Agquecimento 10 Cmin
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Resfriamento 0 C/min
Aqueciments 30 Clmin
Resfidaments 30 Chmin

Agquecimento 40 Cimin

Resfriamento 40 Cimin

850 T
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10 15
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Figura 4.5 — Diagrama de fases parcial do sistema Ti-Al.

Com relagio & influéncia da adigdo de elemento B-estabilizador na temperatura de
transformagiio, cabe ainda citar que o aumento do teor de niobio tende a diminuir a temperatura
de transformagdo com o aumento das taxas de resfriamento, o que mostra que tal transformagdo
ndo deve ser atérmica, pois caso contrario, ndo haveria mudanga da temperatura de transformacio

com variagdes da taxa de resfriamento.

Na tabela 4.3, observa-se a influéncia da taxa de resfriiamento nas temperaturas de
transformag#o para o sistema Ti-Al. Da mesma forma observada anteriormente, os dados tambem
mostram uma diminuicdo da temperatura de transformagio com o aumento das taxas, porém a
diferenca entre os valores das temperaturas de transformagdo nas taxas de 30 e 40 °C/min foi

mais significativa do que para o sistema Ti-Nb.

4.3.1 Analise Microestrutural

A microscopia otica revelou um grande nimero de mudangas microestruturais, tanto com a

mudanga da taxa de resfriamento, quanto com o aumento do teor de soluto.
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Observando-se as micrografias apresentadas nas Figuras 4.6 a 4.20, nota-se claramente que

as microestruturas das ligas Ti-Nb consistem de fase B (fase escura) contendo fase o acicular

transformada (fase clara e alongada), que ocorre durante o resfriamento a partir do campo f.

Comparando-se as microestruturas das ligas Ti-3Nb, Ti-5Nb, Ti-7Nb, Ti-9Nb e Ti-11Nb
com taxa de resfriamento igual a 10 °C/min (micrografias apresentadas nas Figuras 4.6, 4.9, 4.12,
4.15 e 4.18, respectivamente), pode-se observar que a fase o acicular tende a formar uma
estrutura lamelar onde a fase P retida intercala as placas de fase o. Observa-se também, que a
fase o foi formada inicialmente nos contornos de gréo da fase B. Nota-se nestas micrografias que
as ligas com baixos teores de niébio apresentaram grios (agulhas) de fase o mais grosseiros do
que aquelas com maiores teores de niobio, estas agulhas grosseiras podem ser observadas
claramente na microestrutura da liga Ti-3Nb com taxa de resfriamento igual a 10 °C/min
apresentada na Figura 4.6. Ja a Figura 4.15, que mostra a morfologia microestrutural da liga Ti-

9NDb, para a mesma taxa de resfriamento, permite observar que as agulhas de fase o apresentam-

se bem mais curtas e refinadas.

Com o aumento da taxa de resfriamento observa-se, pelas micrografias apresentadas nas
Figuras 4.7, 4.10, 413, 4.16 e 4.19, para taxa de resfriamento igual a 30 °C/min, ¢ nas Figuras
4.8,4.11, 414, 4.17 e 4.20, para taxa de resfriamento igual a 40 °C/min (ligas Ti-3Nb, Ti-5Nb,
Ti-7Nb, Ti-9Nb e Ti-11Nb, respectivamente em ambos os casos), que a fase o formou coldnias
de placas separadas por uma fina camada de fase B, resultando na formacdo de « acicular em uma

disposi¢do conhecida como “basketweave™, ou cesta trangada (Figura 4.14). Essa morfologia ¢

semelhante 3 estrutura Widmanstatien,

Com relagdo a influéncia do teor de soluto, pode-se concluir que o aumento do teor de
niébio tende a formar estruturas cada vez mais finas de agulhas de fase o, 0 que pode ser
observado nitidamente pelas micrografias das ligas Ti-5Nb (Figura 4.11) e Ti-9Nb (Figura 4.17),

resfriadas com taxa igual a 40 °C/min.

Quando comparadas com as estruturas obtidas em taxas de resfriamento menores, observa-

se que a fase o, resultante do resfriamento a 40 °C/min, apresenta-se mais curta e refinada,

5%




indicando uma maior atividade de nucleagdo devido a maior taxa de resfriamento. Tal processo €
acompanhado de uma redugdo do tempo de crescimento, por difuséo, destas fases, como mostra
as micrografias da liga Ti-11Nb apresentadas nas Figuras 4.19 e 4.20, com taxa de resfriamento

igual a 30 e 40 °C/min, respectivamente.

Apesar de apresentarem evidéncias da presenca de martensita o, as taxas de resfriamento
até 40 °C/min ainda foram lentas o suficiente para permitir a transformagdo, por difusdo, da fase

B em fase o acicular,

Figura 4.6 - Micrografia da liga Ti-3Nb, taxa de resfriamento 10 °C/min.
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Figura 4.8 - Micrografia da liga Ti-3INb, taxa de resfriamento 40 °C/min.
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Figura 4.10 - Micrografia da liga Ti-5Nb, taxa de resfriamento 30 °C/min.
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Figura 4.12 - Micrografia da liga Ti-7Nb, taxa de resfriamento 10 °C/min.




igura 4 .13 - Micrografia da liga Ti-7Nb, taxa de resfriamento 30 °C/min.

Figura 4.14 - Micrografia da liga Ti-7Nb, taxa de resfriamento 40 °C/min.
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Figura 4.16 - Micrografia da liga Ti-9Nb, taxa de resfriamento 30 °C/min.
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Figura 4.18 - Micrografia da liga Ti-11Nb, taxa de resfriamento 10 °C/min.
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Figura 4.20 - Micrografia da liga Ti-11Nb, taxa de resfriamento 40 °C/min.
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As micrografias apresentadas nas Figuras 4.21 a 4,30 mostram as microestruturas das cinco
ligas do sistema Ti-Nb temperadas em 6leo e em agua. Dstas figuras mostram uma estrutura
martensitica tipica. Pode-se notar nestas micrografias que o processo de témpera provocou uma
mudanca significativa das microestruturas, quando comparadas com as amostras resfriadas com
taxas de até 40 °C/min. Observando-se as microestruturas das amostras da liga Ti-9Nb,
temperadas em 0leo € em agua, apresentadas pelas Figuras 4.27 e 4.28, respectivamente, nota-se
claramente a presenca de martensita acicular o, além da fase P retida nos contornos de gréo. O
maior refinamento das estruturas apresentado ap0s a témpera em 4gua, provavelmente é devido a
atividade de nucleagio imposta pela maior taxa de resfriamento, que ¢ acompanhada de uma
redugio do tempo de crescimento, por difusdo, destas fases. Isto pode ser observado ao se
comparar as microestruturas apresentadas nas Figuras 4.25 e 4.26 da liga Ti-7TNb temperadas em
oleo e em agua, respectivamente. Apesar de representar uma menor taxa de resfriamento, a
témpera em 6leo apresentou uma maior quantidade de fase B metaestivel (retida). Foi observado
também que em ambas as témperas, as amostras apresentaram uma camada superficial
constituida de “a-case”, ou seja, fase o estabilizada pela presenca de oxigénio intersticial; devido

4 impossibilidade de controlar a atmosfera do forno utilizado no aquecimento destas amostras.

Figura 4.21 - Micrografia da liga Ti-3Nb, temperada em dleo.
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Figura 4.23 - Micrografia da liga Ti-5Nb, temperada em 6leo.
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Figura 4.25 - Micrografia da liga Ti-7Nb, temperada em oleo.
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Figura 4.26 - Micrografia da liga T1-7Nb, temperada em agua.

Figura 4.27 - Micrografia da liga Ti-9Nb, temperada em oleo.
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Figura 4.29 - Micrografia da liga Ti-11Nb, temperada em dleo.
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Figura 4.30 - Micrografia da liga Ti-11Nb, temperada em agua.

As Figuras 4.31 a 4.39 mostram as micrografias das trés ligas do sistema Ti-Al, para as trés
taxas de resfriamento adotadas, de onde pode-se observar que as microestruturas das mesmas
consistem de grdos grosseiros da fase o e da fase B que forma-se no resfriamento a partir do

campo . E importante ressaltar que nas microestruturas aqui exibidas, a fase « corresponde a

fase clara e a fase B, 4 fase escura.

Através da comparagio das Figuras 4.31, 4.32, 433, para a liga Ti-4Al e taxas de
resfriamento iguais a 10, 30 e 40 °C/min, respectivamente e das Figuras 434, 435 e 436 paraa
liga Ti-6Al e taxas de resfriamento iguais a 10, 30 e 40 °C/min, respectivamente, pode-se afirmar
que a influéncia das taxas de resfriamento utilizadas nestas ligas ndo foi muito significativa.
Nota-se apenas um ligeiro aumento da quantidade da fase B retida nos contornos de grio da fase
o Por outro lado, pode-se observar nas micrografias da liga Ti-8Al (Figuras 4.37, 438 e 4.39,

para as taxas de resfriamento iguais a 10, 30 e 40 °C/min, respectivamente) que esta liga



apresentou uma tendéncia de refinamento da fase o, tornando o formato das placas de o mais

estreito. Isto provavelmente se deve a nucleagio e a difusdo, que sdo os mecanismos dominantes

1o crescimento de fases.

Quanto & influéneia do aumento da concentragdo de o-estabilizador, 2 comparagdo das
micrografias das amostras Ti-4Al e Ti-8Al para uma mesma taxa de resfriamento (Figuras 4.31 e
4.37 ou 432 e 438 ou 433 e 4.39) permite verificar que estas apresentaram um ligeiro aumento

da quantidade da fase .

Figura 4.31 - Micrografia da liga Ti-4Al, com taxa de resfriamento de 10 °C/min.
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Figura 4.33 - Micrografia da liga Ti-4Al, com taxa de resfriamento de 40 °C/min.




Figura 4.35 - Micrografia da liga Ti-6Al, com taxa de resfriamento de 30 °C/min.
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Figura 4.37 - Micrografia da liga Ti-8Al, com taxa de resfriamento de 10 °C/min.
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Figura 4.39 - Micrografia da liga Ti-S3AL com taxa de resfriamento de 40 °C/min.
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Nas Figuras 4.40 a 4 45, sio apresentadas as micrografias das trés ligas do sistema Ti-Al
temperadas em oOleo ¢ em 4gua Fssas amostras apresentaram mudangas significativas em suas
microestruturas, quando comparadas as amostras resfriadas com taxas de até 40 °C/min.
Observando-se estas microestruturas, apresentadas nas Figuras 4.40 e 4,41 para a liga Ti-4Al e
Figuras 442 e 4.43 para a liga Ti-6Al, nota-se claramente a presenca de martensita acicular ou
estrutura de Widmanstitten, além da fase B retida, que formou-se do resfriamento a partir do
campo f. Isto provavelmente deve-se 4 mudanga do processo de nucleagdo e crescimento para
transformagdo por cisathamento. A microestrutura apresentada pela liga Ti-8Al, temperada em

Oleo e em agua, (Figuras 4.44 ¢ 4 45, respectivamente) é caracterizada por grios alongados de

fase o primaria.

Novamente, devido & impossibilidade de controlar a atmosfera do forno utilizado no
aquecimento das amostras, as amostras das ligas do sistema Ti-Al também apresentaram uma

camada superficial constituida de a-case.

Figura 4.40 - Micrografia da liga Ti-4Al, temperada em 6leo.
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Figura 4 41 - Micrografia da liga Ti-4Al, temperada em agua.

Figura 4.42 - Micrografia da liga Ti-6Al, temperada em oleo.

80



Figura 4 44 - Micrografia da liga Ti-8 Al, temperada em 6leo.
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Figura 4.45 - Micrografia da liga Ti-8Al, temperada em agua.

4.3.2 Difracio de Raios-X

Por meio da analise de difragio de raios-X, foi detectada a presenga de fase o e de fase B
em todas as amostras das ligas do sistema Ti-Nb, submetidas as diferentes taxas de resfriamento.
A Figura 4.46 mostra o difratograma da liga Ti-9Nb resfriada a 10 °C/min. Foi observado que
este representa um difratograma tipico para as ligas do sistema Ti-Nb aqui investigadas, nas
diversas taxas de resfriamento; uma vez que estes permaneceram OS mMesmos, apenas com a

intensidade relativa variando de amostra para amostra.

A fase o, de estrutura hexagonal, conforme carta 44-1294 (Anexo 1) da JCPDS (Joint
Comittee on Powder Diffraction Standards) foi identificada através dos angulos 20 iguais a 35,17,
38.4°, 40,1°, 53°, 70,6°, 74,1° ¢ 77,3°, que correspondem aos planos (100),(002),(101),(10
2),{(103),(200),(112)e(20 1), respectivamente. A ordem de intensidade desses picos ndo fol
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a mesma daquela que encontra-se na carta 44-1294. Isto provavelmente deve-se ao fato das
analises ndo terem sido feitas com amostras na forma em po. Assim, de acordo com os
difratogramas obtidos, as distdncias interplanares para estes picos sdo: d = 2,557 A d=2342 A,
d=2244A d=17264,d=13324,d=1,276 A, d = 1,247 & e d = 1,233 A, respectivamente.

Sobreposicio =
i = =
de picos =2 =
= = o @
3 Ex =
= = e
@ = =z
=
ER = H
= = e
~ = =
<z 3 : g z
= & oz
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Figura 4.46 — Difratograma da liga Ti-9Nb, com taxa de resfriamento de 10 °C/min.

A identifica¢do da fase B foi mais complexa que a identificacio da fase . De acordo com
os dados da carta 44-1283 (Anexo I) da JCPDS, na fase B, cuja estrutura é cubica, a distdncia
interplanar do plano (1 1 0) desta fase ¢ de 2,3375 A, que corresponde 4 ocorréncia de um piano

em 20 igual a 38,48%. Desse modo, entre 38° ¢ 41°, deveriam ocorrer picos refativos aos planos (0

0 2)e{l01)dafase « e ao plano (1 1 0) da fase 3. A proximidade destes picos e as -

caracteristicas de formacdo da fase oo podem levar a uma sobreposicio de picos, tipica da fase 8.
[Oliveira, 1995]. Segundo Hiitz (1957), como a precipitagio da fase « ocomre a partir da fase f§, a
existéncia de precipitados no interior do grdo da fase B poderia resultar no aparecimento de dois
picos associados a um mesmo plano; sendo o primeiro, relativo ao plano da fase § que ndo tem

sua distdncia interplanar afetada pelo precipitado e o segundo pico, também relativo a este
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mesmo plano, mas que tem sua distincia interplanar alterada pela presenca do precipitado.
Observando-se o difratograma apresentado na Figura 4.48, € possivel constatar a presencga do
citado pico com valor proximo a 38,5°, porem ndo foram identificados outros picos da fase §. Em
todos os casos analisados, a identificagio da fase B so6 foi possivel através da presenca da

sobreposigdo de planos.

Através da analise por difragio de raios-X foi possivel detectar a presenga de fase o em
todas as amostras das ligas do sistema Ti-Al, submetidas as diferentes taxas de resfriamento. A
Figura 4.47 mostra o difratograma da liga Ti-6Al temperada em agua; tal difratograma representa

um resultado tipico para as ligas do sistema Ti-Al aqui investigadas.
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Figura 4.47 — Difratograma da liga Ti-6Al temperada em agua.

A fase o, de estrutura hexagonal, foi detectada em todas as ligas do sistema Ti-Al aqui
estudadas, com diferentes taxas de resfriamento. Esta fase foi identificada através dos picos com

angulo 20 igual a 40,1°, 62,9° € 70,6°, que correspondem aos planos (1 0 1), (1 1 0) e (103),
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respectivamente. Entretanto, a ordem de intensidade desses picos ndo foi 2 mesma daquela que se
encontra na carta 44-1294 (Anexo I) da JCPDS. Isso, novamente, deve-se ao fato das analises ndo

terem sido realizadas na forma em pé.

O pico presente no angulo 20 igual a 36,2° pode corresponder tanto ao composto TizAl
(carta 14-451 da JCPDS — Anexo I), quanto ao composto Ti33Al (carta 16-867 da JCPDS —
Anexo I), pois ambos, de estrutura hexagonal, apresentam este dngulo em suas cartas e, em
nenhum outro difratograma das amostras estudadas, nas diversas taxas de resfriamento, notou-se

a presenca de outro pico que pudesse fazer a distingdo entre 0s compostos.

4.4 - Ensaio de Microdureza

Buscando dar melhor apresentacdo aos resultados, de tal modo que favorecesse
comparagdes entre as diversas taxas de resfriamento utilizadas ¢ o aumento do teor de soluto, a
analise dos resultados dos ensaios de dureza foi apresentada na forma de graficos, baseados nas
tabelas 4.4 e 4.5, para o sistema Ti-Nb e Ti-Al, respectivamente. As medidas de microdureza
foram realizadas nas mesmas amostras que foram analisadas por microscopia 6tica. E importante
ressaltar que devido as dimensGes das fases o e B, as medidas de dureza apresentaram alguns

valores incoerentes, pois provavelmente a dureza de uma fase interferiu na dureza da outra fase.

Os resultados dos ensaios de microdureza com amostras das ligas contendo niébio como
soluto mostraram que, para as composicdes aqui investigadas, a microdureza destas ligas
aumentou com o aumento do teor de soluto em todas as taxas de resfriamento estudadas (Figura
4.48). Este fato esta relacionado com o aumento na quantidade de fase B, que apresenta dureza

superior a fase a, que foi provocado pelo aumento do teor de nidbio.

Com relagdo a influéncia da taxa de resfriamento, observa-se na Figura 4.48, que a
microdureza aumentou a medida que se aumentou a taxa de resfriamento, apesar de tais
diferengas n&o serem significativas. Tal aumento de dureza ¢ devido ao refinamento das
microestruturas destas ligas, 0 que mostra que o tratamento térmico permite obter estruturas

totalmente diferentes e, conseqiientemente, com propriedades mecanicas diferenciadas.
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Tabela 4.4 - Medidas de Microdureza para o sistema Ti-Nb, com diferentes taxas de

resfriamento.
Microdureza Vickers (HV)
Liga 10°C/min | 30°C/min | 40°C/min | Témpera em | Témpera em
oleo agua
Ti-3Nb 325,75 317,28 369,42 386,13 398,50
Ti-5Nb 323,18 322,32 382,81 360,72 360,07
Ti-7Nb 383,36 374,69 405,80 421,02 413,10
Ti-9Nb 385,58 419,33 413,72 417,87 41975
Ti-1INb 407,61 418,70 429 76 42421 467,22

Tabela 4.5 - Medidas de microdureza para o sistema Ti-Al, com diferentes taxas de

resfriamento.
Microdureza Vickers (HV)
Liga 10 °C/min 30°C/min | 40 °C/min | Témpera em | Témpera em
oleo agua
Ti-4Al 494,30 421,87 418,20 596,64 551,25
Ti-6Al 443,68 459,21 442 99 572,77 523,27
Ti-8Al 474,73 410,64 487,91 506,63 515,98

No tocante a influéncia da taxa de resfriamento para as ligas do sistema Ti-Al (Figura
4.49), nota-se que as mesmas apresentaram um aumento significativo na medida de dureza
quando temperadas em 6leo € em agua, porém este comportamento nao ¢ observado com taxas de
resfriamento mais baixas. Sob tais condigSes, os valores de microdureza sdo bastante proximos.
Este aumento de dureza provavelmente ¢ devido a presenca da martensita nas microestruturas das
amostras temperadas, o gue comprova que o tratamento termico ¢ etapa fundamental na

otimizacdo das propriedades mecanicas das mesmas.
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Figura 4.48 - Influéncia do teor de nobio na microdureza das ligas do sistema Ti-Nb,

obtidas sob diversas taxas de resfriamento.
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Figura 4.49 - Influéncia do teor de aluminio na microdureza das ligas do sistema Ti-Al

obtidas sob diversas taxas de resfriamento.
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Capitulo 5

Conclusoes e Sugestdes para Trabalhos Futuros

5.1 Conclusoes

Apés o desenvolvimento do presente trabalho, que teve como objetivo principal o estudo
das transformacdes de fase para ligas dos sistemas Ti-Nb e Ti-Al, e, com base nas informacoes

contidas nos trabalhos pesquisados, a analise dos resultados obtidos permite afirmar que:

a. A preparagio das ligas em forno a arco, pela fusio de elementos puros em alta temperatura,
mostrou ser eficaz em escala laboratorial; a composi¢io das ligas apOs a preparagido

permanece dentro dos valores esperados;

b. Foi possivel conhecer a faixa de temperatura de transformagao de fases de cada uma das ligas
estudadas. Conforme esperado, foi observada uma redu¢do desta temperatura com a adi¢do de
nidbio nas ligas do sistema Ti-Nb, assim como um aumento desta com o acréscimo do teor de

aluminio nas ligas do sistema Ti-Al,

¢. Embora a alteracio na microestrutura seja menos sensivel para baixas taxas de resfiiamento,
as altas taxas de resfriamento proporcionadas pelo tratamento de témpera em agua € em Oleo
sio capazes de alterar significativamente essas estruturas, levando inclusive & formagio de

martensita. Quanto ao tipo de soluto, as ligas PB-estabilizadas apresentaram maior
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susceptibilidade a variagdo da taxa de resfriamento que as ligas a-estabilizadas. Por outro

lado, o aumento do teor de nidbio nas ligas P-estabilizadas tornou a microestrutura mais

refinada, e com maior fragdo volumétrica da fase B;

d. A analise de difragdo de raios-X permitiu constatar a presenga das fases o ¢ B, assim como a
presenca de compostos intermetilicos, no caso das ligas Ti-Al. Apesar de envolver
dificuldades mais elevadas, a identificagdo da fase B somente foi possivel a partir do estudo

da formagio da fase o, que no caso das ligas Ti-Nb ¢ nucleada no interior da fase B;

e. Finalmente, a avaliagdo do comportamento mecanico das ligas do sistema Ti-Nb e Ti-Al aqui
estudadas através de ensaios de microdureza permite afirmar que o tratamento térmico ¢ etapa

essencial na otimizagio das propriedades mecanicas das mesmas.

5.2 Sugestdes para Trabalhes Futuros

O aprofundamento do conhecimento dos sistemas Ti-Nb e Ti-Al é necessario, uma vez que
a aplicagdo das ligas Ti-6Al-7TNb em proteses ortopédicas estd em franca evolugio. O

conhecimento sobre o sistema Ti-Al-Nb poderia ser aprofundado pela elaboragio dos seguintes
trabalhos:

a. Anilise detalhada de ligas do sistema Ti-Al-Nb, utilizando técnicas de analise térmica,

visando o estabelecimento do diagrama de fases parcial do mesmo;

b. Utilizando ensaios de témpera, estabelecer as linhas de transformaggio martensiticas (M; e M)

para ligas do sistema Ti-Al-Nb;

c. Avaliagio dos processos de tratamentos termomecanicos do sistema Ti-Al-Nb, visando a

otimizagdo das propriedades mecénicas de ligas nesse sistema;
d. Analise aprofundada de ligas do sistema Ti-Al-Nb, visando estabelecer a resisténcia

mecénica, tenacidade a fratura, ductilidade, modulo de elasticidade em funcgio do teor de

aluminio e nidbio e condigBes de obtengdo das amostras.
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Anexos

Anexo 1
Cartas de Difragdo de Raios-X



JCPDS-ICDD  Copyright (¢) 1994 PDF-2Sets 1-44 database Rad = 1,54056  Quality

44-1294
Ti

Thanium

Rad: CuKa Lambda: 1.54056 Filter:
Mono. d-sp: Diff.

Cutoff: 15.0 Int: Diffractometer
lcor: 0.9

Ref Sailer, R., McCarthy, G., North
Dakota State University, Fargo, North
Dakota, USA, ICDD Grant-in-Aid,
(1993)

Sys: Hexagonal ~ S.G.: P63/mmc (194)
a: 2.9505(1y b c: 4.6826(3)
A C:. 1.5871

A B: C: Z:2 mp:
Ref’ Ibid.

Dx: 4506 Dm:

SS/FOM: F17=387(.003,17)

Color: Gray

Peak height intensities. Sample was
obtained from A.D. Mackay Inc. CAS
no.. 7440-32-6. Average relative
standard deviation in intensity of the ten
strongest reflections for three specimen
mounts = 6.7%. Mg type. Si used as
internal standard. PSC: hP2. Validated
by calculated pattern. To replace 5-682.

| 2-theta! Int. | hkl | 2-theta !Int ! hkl !

135093 125) 100 ! 11427813 114!
| 38421 {30! 002 1119256! 1 212!
! 40.170 1100] 101 | Lo !
| 53004 113! 102 | P !
| 62949 111! 110 | . !
1 i | i | | 1
{ i i H | |

! 70660 | 11! 103 | . |
1741570 10 200 ! . !
| 762181 9 1 112 | L }
| 773681 6 ! 201 | L !
| 82290 1! 004 | b !
1 i 1 | } | |
1 ! { | i3

1867591 1! 202 | Lo |
1927291 11 104 ! b !
1102361) 2 | 203 b !
1105798 1! 210 ! Lo !
1109042 4 ! 211 ! b !

Mwt: 47.90. Volume[CD]: 35.30.

Strong lines: 2.24/X 234/3 2.56/3 1.73/1 1.48/1
1.33/1 1.25/1 1.23/1
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JCPDS-ICDD Copyright (c) 1994 PDF-2Sets 1-44 database Rad = 1,54056 Quality

44-1238

B-Ti !2-theta !Int. | hkl |2-theta |Int.} hkl |
Titanium 138481 1100} 110 | Vo :
155541 |12} 200 | : : !
Rad: CuKe Lambda: 1.540598 169605 {17 211 | . !
Filter: d-sp: Calculated 182444 | 4} 220 | { ! i
Cutoff: Int: Calculated Vicor: (194924 | 5| 310 | b }
8.679 | P | P !
Ref Calvert, L., I.akes Entrance, 1107624, 1 | 222 | { ! !
Victoria, Australia, Private 11213030 6 § 321 | Lo !
Communication, (1993) 11374550 1 ) 400 | A §
1162548 4 | 411 | oo !
Sys: Cubic S.G.: Im3m {229)
a 33065 b c A C: | Strong lines: 2.34/X 1.35/2 1.65/1 0.88/1 1.05/1
A B: C: Z:2 1.17/1 0.78/1 0.95/1
mp:

Ref: Eppelsheimer, D, Perman, R,
Nature (London), 166 960 (1950)

Dx: 4401 Dm: SS/FOM:
F9=66(.015,9)

High temperature phase, stable above
1153 K. Wtype. PSC: cl2. Mwt: 47.90.
Volume{CD]: 36.15.
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JCPDS-ICDD  Copyright (c) 1994 PDF-2Sets 1-44 database Rad = 1,54056  Quality

14-451
Al3Ti

Aluminum Titanium

Rad: CuKa Lambda: 1.5418 Filter
Ni d-sp:

Cutoff: Int: Diffractometer ¥lcor:
Ref Goldak, Parr, Trans. Am. Inst. Min.
Eng., 22: 539 (1961)

Sys: Hexagonal S.G.: P63/mme
(194)

a: 577 b c:4.62 A C:.8007
A B: C: Z:2  mp:
Ref Ibid.

Dx: 4255 Dm:

SS/FOM:F22=2(.133,72)

ea: nwB: ey Sign: 2V:
Ref:

No superlattice reflections were observed
at temperatures above 600 C. Ni3Sn
type. PSC: hP8. Mwt: 170.68.
Volume[CD]: 133.21.

| 2-theta |Int | hkl |2<heta 'Int.! hkl

I
I

126346 | 4 | 1011112761 18! 4 2 1
131026 | 2 | 110!117.084! 18! 22 4
135921 120 | 200!123606' 4! 422
139.010 125 ! 002!125101' 10! 205
141,166 1100 | 201 !135584! 25! 600
3 3 | i | |
¥ | I ! | t
153921 |18 | 2021145757 40! 4 2 3
164677 |18 1 2201159317/ 18! 6 0 2
172030 130 | 203! .
176154 | 2 1 400! .
177923 130 | 222! .
H | 4 | | |
E | H ! | i
179549 118 | 401 | -
183569 1 4 | 004! -
188997 | 4 ! 402! .
19449 | 4 ! 204! Lo
1105141110 | 403 | b

Strong lines: 2.19/X 1.31/3 1.23/3 0.81/4 2.31/3
0.83/3 2.50/2 1.70/2
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JCPDS-ICDD Copyright (¢) 1994 PDF-2Sets 1-44 database Rad = 1,54056 Quality

16-867
Ti3_3Al

Aluminum Titanium

Rad: CuKa Lambda: 1.5418 Filter: Ni
d-sp:

Cutoft: Int: Visual cor:
Ref Ence, Margolin, Trans. Am. Inst.
Min. Eng., 221 151 (1961)

Sys: Hexagonal S5.G:P

a: 11.52 b ¢ 4.65 A

C: 4036

A: B: C: Z:2  mp:
Ref: Tbid.

Dx: 1.150 Dm: SS/FOM:

F30=1( 148,208)

Ti 14.5 wt.% Al annealed at 1115 C and
H20 quenched. High temperature. PSC:
hP8.60. Mwt: 185.05. Volume[CD]:
534.43.

{Dtheta !Int.! hkl {2-theta !Int. ! hkl !
115132 140! 110 179391 {80! 333 |
117688 140! 200 183392 /60! 104 |
i21341 140! 101 188895 !60! 802 |
122,842 ! 20 ! ‘94143 ‘80! 404 !
126426 1 60! 201 1104529!80 ! 514 |
i | | 1 | 1 i
| H } { 4 | |
131026 120! 220 1109712, 20! 840 |
36312 160! 400 !112023!/8 ! 832 |
{37899 140! 311 116467/ 80! 922 |
139027 1100) 320 1122640/ 60! 850 |
141304 /100) 410 11240988 ! 405 |
i ! ! i { i |
1 { i | H i 1
148157 120! 420 !129117: 60} 63 4 |
150373 140 222 1134586160 425 |
152228 140! 421 11444031100 435 |
154231 180 402 !156337/100) 1041 !
161344 120! 521 116607880 ! 772 |
{ I | i H | |
i i | i } 1 |
162.585 1200 332 ! | § !
164526 160 611 | ! ! ',
171.903 1100! 403 | ! : §
176226 1607 800 | : ! !
' 77.923 11001 4 4 2 ! ! ! ;

0.79/X 1.69/8 1.21/8

Strong lines: 2.31/X 2.18/X 13V/X 1.23/X 081/X
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