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RESUMO

Durante 0 voo, as aeronaves experimentam alteracdes de pressdo, oscilacdes e variagdes
térmicas que influenciam diretamente as caracteristicas dos materiais. Os testes de fadiga
reproduzem esses ciclos, assegurando que 0s materiais sejam capazes de suportar essas
condicBes ao longo de sua vida util. A liga de titanio Ti-6Al-4V é utilizada nos primeiros
estagios de pas e discos de turbinas aeronauticas que em operagdo podem alcangar temperaturas
de até 350°. Por conta das condicdes impostas em trabalho e por apresentar baixas propriedades
triboldgica, tratamento térmicos sdo realizados, entre eles a oxidacao térmica. O objetivo deste
trabalho é o estudo da temperatura e tempo no processo de oxidacdo e sua influéncia na vida
em fadiga de amostras em Ti-6Al-4V, analisando a superficie de fratura e microestrutura das
amostras utilizando microscopia eletrénica de varredura e microscopia 6tica. Para obtencdo da
vida em fadiga, as amostras da liga foram submetidas ao ensaio de fadiga axial. Os resultados
experimentais mostraram que a oxidagao isotérmica nas temperaturas de 350, 500 e 650 °C
diminuiu a resisténcia em fadiga para as amostras de liga Ti-6Al-4V e a analise das superficies
de fratura por MEV evidenciaram que o numero de pontos de nucleacdo aumentou para as
amostras oxidadas, especialmente nas temperaturas mais altas de 500 e 650 °C, devido a
porosidade e heterogeneidade da camada de 6xido, concentracdo de tensdes e possivel alteracdo

de microestrutura.

PALAVRAS-CHAVE: Fadiga; Ti-6Al-4V; Oxidacdo isotérmica; Ligas de titanio.



ABSTRACT

During flight, aircraft experience pressure changes, oscillations, and thermal variations that
directly influence the characteristics of materials. Fatigue tests replicate these cycles to ensure
that materials can withstand these conditions throughout their service life. The titanium alloy
Ti-6Al-4V is used in the early stages of blades and discs in aircraft turbines, which can reach
temperatures of up to 350°C during operation. Due to the demanding working conditions and
its low tribological properties, thermal treatments such as thermal oxidation are performed. This
study aims to investigate the effects of temperature and time on the oxidation process and its
influence on the fatigue life of Ti-6Al-4V samples. The fracture surface and microstructure of
the samples were analyzed using scanning electron microscopy (SEM) and optical microscopy.
To determine fatigue life, the alloy samples were subjected to axial fatigue testing.
Experimental results showed that isothermal oxidation at temperatures of 350°C, 500°C, and
650°C reduced the fatigue resistance of the Ti-6Al-4V alloy samples. SEM analysis of the
fracture surfaces revealed that the number of nucleation points increased in oxidized samples,
particularly at higher temperatures of 500°C and 650°C, due to the porosity and heterogeneity

of the oxide layer, stress concentrations, and possible microstructural changes.

KEYWORDS: Fatigue; Ti-6Al-4V; Isothermal oxidation; Titanium alloy.
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1 INTRODUCAO

A liga Ti-6Al-4V, composta por 90% de titanio, 6% de aluminio e 4% de vanadio,
destaca-se como uma das ligas de titdnio mais utilizadas na industria devido as suas
propriedades mecénicas, como boa resisténcias a fadiga, resisténcia especifica, a tracdo, e
excelente biocompatibilidade, tornando-a ideal para uma ampla gama de aplicagdes, incluindo
setores industriais, aeroespaciais e medicos (Vizureaunu e Baltatu, 2024).

O titanio apresenta variacao microestrutural devido a sua propriedade alotrdpica. A liga
de titanio ¢ composta por uma fase dupla, contendo mistura das fases cristalinas distintas o
(alfa) e B (beta). A fase a € uma solucdo sélida de titdnio com estrutura hexagonal compacta
(HCP), sendo estavel a temperaturas abaixo de aproximadamente 882°C. A presenca de
aluminio na liga Ti-6Al-4V estabiliza a fase a, o que aumenta a dureza e a resisténcia a tragdo
da liga; ja a fase P apresenta estrutura cubica de corpo centrado (BCC) sendo estavel a
temperaturas superiores a 882°C conferindo a liga ductibilidade e capacidade de deformacao
(Gaddam et al., 2013 e Parr et al., 1985).

Embora a liga apresente boas propriedades mecanicas gerais (Giileryliz H; Cimenoglu H,
2003), ocorre a restricdo de aplicagdo devido a baixa resisténcia ao desgaste (Lima, 2019),
favorecendo a aplicagéo de tratamentos térmicos (Sabban et al., 2019), em especial a oxidagao
térmica. O procedimento consiste na exposicao da liga aquecida a uma atmosfera oxidante, e
devido a alta afinidade dos componentes da liga com o oxigénio, ocorre a transformacéo de
uma camada de oxido na superficie do material, além da formacéo de uma zona de difuséo de
oxigénio entre o substrato e a camada formada (Batore, D. et al., 2017). A medida que a
temperatura de tratamento aumenta, os grdos da liga podem se expandir, 0 que leva a uma
reducdo na resisténcia mecanica, mas a um aumento na ductilidade. Esse crescimento dos graos
é influenciado pela difusdo dos elementos de liga, como aluminio e vanadio, que podem migrar
para a superficie durante o processo de tratamento térmico. O acimulo e movimentacdo de
discordancias nos contornos de gréos podem formar trincas no processo de fadiga, contribuindo
para falhas do material (Espindola, 2012)

Os diferentes tempos de exposicdo e as temperaturas durante o processo de oxidacao
podem influenciar nos resultados obtidos, onde temperaturas mais altas em periodos
prolongados podem levar ao desprendimento da camada de 6xido, enquanto periodos curtos
podem resultar em camadas finas que ndo sdo adequadas para o aumento da resisténcia ao

desgaste (Dalili et al., 2010). Kumar e colaboradores (2009) demonstraram o estudo do
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tratamento térmico realizado a 500, 650 e 800°C durante 8, 16, 24 e 48 horas levando em

consideracdo a resisténcia a corrosdo, concluindo que a espessura do Oxido formado nas
temperaturas ndo tem relacdo com o aumento da resisténcia, mas sim a natureza morfoldgica
da camada formada e a presenca de lacunas e descontinuidades, onde a 650°C houve o0 aumento
de resisténcia em até 3 vezes quando comparado ao material, enquanto a liga se torna
fragmentével a 800 °C.

A medida que a temperatura de tratamento aumenta, os gréos da liga podem se expandir,
0 que pode levar a uma reducdo na resisténcia mecanica, mas a um aumento na ductilidade.
Esse crescimento dos graos é influenciado pela difusdo dos elementos de liga, como aluminio
e vanadio, que podem migrar para a superficie durante o processo de tratamento térmico
(Ldtjering e Williams, 2013)

O efeito da temperatura e oxidacdo das ligas de titanio também pode ser decorrente da
temperatura de aplicacdo. A liga Ti-6Al-4V ¢ aplicada nos primeiros estagios de turbinas
aeronauticas que podem atingir até 350 °C (Paula, 2023).

Neste trabalho, foi realizado o estudo do comportamento em fadiga da liga Ti-6Al-4V
quando exposta ao tratamento de oxidacdo a 350, 500 e 650°C, durante 24 e 72h. Para avaliar
os efeitos da oxidacdo no material em fadiga, a superficie de fratura foi analisada utilizando o
Microscopio Eletronico de Varredura (MEV). A microestrutura do material foi examinada
utilizando MEV e microscopia 6tica para determinacdo de proporcao de fases, tamanho de grdos

e avaliar presenca de alfa case.



2 OBJETIVO

O objetivo deste estudo € analisar os efeitos da oxidacdo isotérmica no comportamento
em fadiga da liga Ti-6Al-4V.

2.1  OBJETIVO ESPECIFICO

Analisar a influéncia da oxidacdo no comportamento em fadiga da liga Ti-6Al-4V
utilizando temperaturas 350, 500 e 650°C durante os periodos de 72 horas e 24 horas, avaliando
as superficies de fratura e microestrutura resultantes utilizando Microscépio eletronico de

varredura e microscopio otico.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 LIGA Ti-6Al-4V

3.1.1 Propriedades e estrutura

A liga Ti-6Al-4V, (ASTM F136/ NBR ISO 5832-3) é um material de uso variado para
aplicacdes na engenharia. Sua baixa densidade (sendo 60% reduzida em comparacéo ao ago
inoxidavel) e boas propriedades mecanicas, como resisténcia a tragdo e vasto intervalo de
temperaturas suportaveis, tornam o material favoravel ao setor aeroespacial (CHUNXIANG et
al., 2010) demonstrando economia e eficiéncia, enquanto o biocompatibilidade e excelente
resisténcia a corrosdo garantem a aplicacdo na biomedicina, como implantes dentarios (A. M.
Krishna et al., 2021). A liga apresenta quase o dobro de resisténcia a tracéo e da dureza quando
comparada com o titanio puro (ASM Handbook, 1990 e Silva, A. C. L. 2023). Resumidamente,
a liga apresenta principalmente excelente resisténcia especifica (relacdo da resisténcia mecanica
e densidade).

O titanio puro, comercializado sem elementos de liga, é formado microestruturalmente
pelas fases alfa (a) e beta (B). Em temperaturas até 882°C, o material ¢ formado unicamente
pela fase alfa, apresentando estrutura cristalina hexagonal compacta (HC). A fase apresenta
boas propriedades mecanicas e dureza, devido a uma densidade alta de a&tomos, resultado da
compactacao atbmica e por possuir menor quantidade de sistemas de deslizamento. A partir de
882°C, a estrutura alotropica do material se torna cristalina de cubica de corpo centrado (CCC),
recebendo a denominacdo de beta 3, sendo menos densa que a fase Alfa, o que alinhado ao
maior numero de planos de deslizamento (12), a fase concede ductibilidade, tenacidade e

resisténcia a altas temperaturas (Lutjering e Williams, 2013).

Figura 1 Microestrutura cristalina hexagonal compacta (HPC) (a esquerda) e cubica de corpo
centrado (BBC) a direita

0.468 nm

O O
/ 0.332 nm

a

0.295 nm \
a
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Fonte: Adaptado - Lutjering e Williams, 2013,

Para o controle de propriedades mecanicas do titdnio, € comum a utilizacdo de
estabilizadores de liga em sua composicao (Lutjering e Williams, 2013), sendo:

e [Estabilizadores de fase (a): sdo responsaveis por aumentar a temperatura de
formagao de B3 onde a ¢ estavel,

e Estabilizadores da fase (3): causam a diminuigdo da temperatura de transformacéo
de a em B, tornando possivel a formagdo da fase em temperatura ambiente.

As ligas que contém entre 5% e 40% em volume de estabilizadores 3, a temperatura
ambiente, sdo designadas como a + B, constituindo-Se no intervalo dos grupos mais empregados
no setor industrial variado, o qual inclui também a liga Ti-6Al-4V (Leyens e Peters, 2003 e
Silva, 2023).

Na liga Ti-6Al-4V, o aluminio é o principal estabilizador da fase alfa. O oxigénio também
atua na estabilizacdo da fase, 0 que pode implicar na formagdo de uma camada superficial
endurecida e quebradica da liga quando exposta a temperaturas acima de 480°C, conhecida
como alfa case (Gaddam et al., 2013). Ja o vanadio atua como estabilizador na fase . A
presenca desses estabilizadores, embora em pequena concentracdo (6% de Al e 4% de vanadio)
garantem a presenca de ambas as fases em temperatura ambiente (Parr et al., 1985), garantindo
melhor resisténcia a fratura, dureza e limite escoamento sem alterar o modulo de elasticidade
do titdnio comercialmente puro (Niinomi, 1998).

Embora a liga tenha boas propriedades mecanicas, a sua baixa resisténcia ao desgaste
envolvendo superficies em contato sob pressdao e deslizamento (Lima, 2019) limita a sua
aplicabilidade, o que favorece processos de tratamentos términos superficiais, entre eles a

oxidacao térmica.

3.1.2 Aplicagdes

O titanio puro e suas ligas tém sido utilizados na inddstria ha varias décadas, e a demanda
por esses materiais tem crescido continuamente nos setores médico, de processamento quimico,
geracao de energia, transporte, maritima, offshore e aeroespacial (Vizureaunu e Baltatu, 2024).

No setor aeronautico, os materiais tém sido empregados desde a estrutura até as turbinas,
e apresentam futuro promissor no desenvolvimento de novas tecnologias por apresentarem
caracteristicas como boa densidade e excelente resisténcia a corrosdo, além de ter excelente
compatibilidade com polimero de fibra de carbono reforcado (CFRP), material muito utilizado

em aeronaves principalmente para reduzir a massa e diminuir o consumo de combustivel
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(Fekete e Hall, 2017). O uso do titdnio no mercado global foi avaliado em 3,7 bilhGes de ddlares

em 2023, tendo a perspectiva de alcangar 7,6 bilhGes em 2033, sendo um aumento de 7,5%
(Spherical Insights, 2024).

Na estrutura das aeronaves, o titanio vem substituindo outros metais onde altas
resisténcias sdo requeridas, além de auxiliar na prevencdo da corrosdo por diferenca de
potencial (corrosdo galvanica) e a eliminagdo de tensdes causadas pela diferenca nos
coeficientes de expansdo térmica. Nas turbinas, as varias ligas sdo utilizados, principalmente a
Ti-6Al-4Va, para reducdo de massa, aumento da eficiéncia e diminuicdo do consumo de
combustivel, sendo amplamente aplicado nas pas e compressores a temperaturas de até 600 °C.
Mesmo em altas atitudes de 24000 metros e temperaturas menores que —60 °C, a liga ¢ utilizada
por apresentar resisténcia a fragilizacdo em baixas temperaturas, adequada resisténcia a
corrosdo e baixa expansédo térmica (Inagaki et al., 2014).

Na industria médica e implantes, propriedades como resisténcia a corrosdo e
biocompatibilidade fazem com que o titanio e suas ligas sejam amplamente utilizados para
desenvolvimento de tecnologias que facilitam substituicdes articulares, placas 6sseas, implantes
dentarios, ortopédicos e dispositivos cardiovasculares (Brantley, 2020 e Niimoni, 2008), onde
o titdnio puro comercial Grau 2 e a liga Ti-6Al-4V correspondem a 95% do material empregado

em dispositivos biomédicos de titanio (Vizureanu e Baltatu, 2024).

3.2  OXIDACAO ISOTERMICA EM LIGAS TI-6AL-4V

O titanio apresenta excelente resisténcia a corrosao devido a facilidade e espontaneidade
de formacdo de uma camada protetora passiva de oOxido de rutilo (TiO2) em temperatura
ambiente. Mas pela caracteristica de formacdo da uma fina camada entre 2 e 6 nm, o oxido é
facilmente rompido com atrito, 0 que causa a deterioracdo gradual do material (Zimmer, 2011).
Como as ligas de titanio geralmente apresentam resisténcias menores que o titanio puro
(HANDBOOK, 1996), tratamentos térmicos sdo utilizados a fim de obter melhores
propriedades com a formacdo de uma camada de 6xido de no minimo 100nm (Zimmer, 2011).

Os tratamentos térmicos de oxidagdo térmica sdo utilizados para modificacdo da
superficie do material, substituindo a camada metélica por um revestimento ceramico,
impedindo o contato do material ao meio externo (Peters, 2003). O procedimento de oxidacéo
é feito expondo o material aquecido em uma atmosfera oxidante, resfriando-o posteriormente

no interior do proprio forno, criando assim uma camada ceramica e uma camada endurecida de
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difuséo, devido a reagdo do oxigénio e a fase o da liga (Liu et al., 2008). Para a liga Ti-6Al-4V,

0 processo de oxidagdo tem importancia na influéncia da melhora das propriedades triboldgicas,
pois o filme de 6xido e a camada endurecida de difusdo formados no processo fazem com que
a liga passe a possuir baixo coeficiente de atrito (devido a alteracdo do contato de metal/metal
para metal/ceramica) e a baixa taxa de desgaste (Krishna et al., 2005)

Tempo e temperatura sdo parametros importantes na influéncia da oxidagéo na liga. Para
altas temperatura (acima de 600 °C), a grande transformacéo de 6xidos no material pode chegar
a camada critica (ponto onde a espessura de 6xidos compromete as propriedades mecanicas do
material) em um periodo curto de duas horas, causando o crescimento de uma nova camada de
oxido, preferencialmente nos contornos de grdos, entre a primeira camada formada e a
superficie do material (Dalili et al., 2010 e Ebrahimi et al., 2008). O crescimento da nova
camada acaba causando a ruptura da camada inicial devido a formacdo de tensdes de
incrustacdo - tensdes causadas pela deposicao de novas camadas externas. Com altos periodos
de exposicdo a oxidacdo, ocorre também o aumento da espessura da camada de 6xido formada
pelo tratamento, o que pode resultar no desprendimento das camadas e diminui¢do da adeséo.
Com a quebra da camada formada devido a temperatura ou a esfor¢os de tracdo e atrito,
formam-se entalhes e trincas prematuras que prejudicam a vida em fadiga do material
resultando na falha precoce do componente.

A espessura da camada de oxido formada esté relacionada a Segunda Lei de Fick para a
difuséo, que estabelece que a taxa de variagdo da concentracdo (C) em relacdo ao tempo (t) é
proporcional a derivada de segunda ordem da concentracdo na distancia (x), sendo o coeficiente
de proporcionalidade o coeficiente de difuséo (D) (Severino et al., 2012), conforme Equagéo 1

(equacdo adaptada para coeficiente de difusdo independente da composicéo).

ac a2c
2% -D3iz (1)

Utilizando as condigOes de contorno (Callister, 2002):
e Anteriormente a difusdo, todos os atomos do soluto em difusdo, que estdo
presentes no solido estao distribuidos uniformemente, mantendo concentracgao Co;
e A disténcia x na superficie é 0, aumentando quando deslocada para o centro do
Ccorpo;

e O tempo 0 indica o periodo anterior ao inicio do processo de difusao.
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Obtemos a Equacgéo 2.

CX_CO _ _ X
Cs—Co 1—erf (ZW) (2)

Onde: Cx representa a concentracdo na distancia x apos o tempo t; Cs a concentracdo
superficial constante e [erf (ZL\/D_t)] a funcéo de erro de Gauss.

Podemos notar que a equacdo torna diretamente dependente a relacdo de difusdo e o
tempo, onde quanto maior o periodo de exposic¢ao, maior a concentragdo do material em difusdo
(oxigénio) na superficie do titanio.

O coeficiente de difusdo D pode ser escrito utilizando a Equacéo 3.

D = Dyexp (— %) (3)

Onde: Do representa a constante pré-exponencial independente da temperatura; Qq a
energia de ativacdo; R a constante dos gases e T a temperatura absoluta.

Observando a equacdo 3, notamos que a temperatura apresenta uma grande influéncia
sobre os coeficiente e taxas de difusdo, onde, quanto maior a temperatura, mais rapido a taxa
de difusdo serd, concluindo em uma oxidagdo mais rapida. O estudo do comportamento da
oxidacdo e da espessura da camada de O0xido formada € de extrema importancia pois indica a
aderéncia e qualidade do filme formado no processo, o qual influencia nas propriedades

mecanicas e tribologicas do material (Zimmer, 2011).
3.3 FADIGA

Com o avanco da engenharia, o controle de qualidade e desenvolvimento de novos
materiais € essencial para garantir o aperfeicoamento, eficiéncia e seguranca de projetos. A
falha e colapso estrutural de materiais podem ocorrer de diversas fontes, entre elas manutencédo
inadequada, defeitos de manufatura, defeitos microestruturais, cargas e solicitagfes nédo
previstas em projeto e fadiga (Voorwald et al., 1991).

Fadiga se traduz como a perda progressiva de resisténcia até a falha ou colapso de um
componente quando exposto a carregamento dinamicos ou repetitivos (Oller et al., 2005).

Microestruturalmente os materiais ndo sdo homogéneos e isotropicos, apresentando regides
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geomeétricas de concentracdo de tensfes. Conforme as tensdes de tracdo oscilam nestas regides,

pode ocorrer o escoamento local, criando distor¢des e bandas de deslizamento ao longo dos
contornos dos cristais e, conforme o0 aumento dessas bandas, ocorrem trincas. Com o0 aumento
do nimero de ciclos, estas trincas se propagam até o rompimento do material (Norton, 2004).

O critério de determinagdo da vida em fadiga do material € uma metodologia que avalia
0 numero total de ciclos (intervalo entre a aplicacdo da tensdo maxima e da tensdo minima) ou
tempo para desenvolvimento de danos e inicio de uma falha até fratura final (Midori, 2009).
Quando o colapso do material é concluido, os resultados do ensaio em diferentes niveis de
tensdo podem ser plotados no formato de curva Tensdo X Vida, denominada curva S-N
(Dowling, 2007). Parametros que influenciam na configuragdo da superficie do material e
estrutura séo determinantes para definir a vida em fadiga.

Zimmer em 2011 estudou o comportamento de amostras de pino fusiveis mecanicos de
Ti-6Al-4V apds o procedimento de oxidacdo térmica. As amostras foram primeiramente
expostas a um ciclo de obtencdo de microestrutura equiaxial (rota 1), correspondendo ao
aquecimento das amostras até 925°C durante 4 horas, seguido do resfriamento até 760 °C,
reduzindo 50°C por hora e concluindo com o resfriamento final a ar. Apds o procedimento, as
amostras foram submetidas a 3 rotas de oxidacdo: 600°C e 5 horas de exposicdo em forno,
650°C e 5 horas e 900°C por 7 horas. Foi observado que a camada de espessura aumentou
proporcionalmente com o tempo e temperatura (com valores de 2, 4 ¢ 130 um para as rotas 2,3
e 4 respectivamente) e a rugosidade e dureza também aumentaram (trés vezes mais na camada
de substrato). O limite de resisténcia em fadiga foi inversamente proporcional ao aumento da
temperatura/tempo, reduzindo até em 79% para a rota de 900°C, devido principalmente a
presencga de multiplos ndcleos de crescimento de trincas, acimulo de tensdes e fragilidade da
camada de oxido formada.

Lima em 2019 realizou o estudo da oxidacédo térmica da Ti-6Al-4V a 600°C durante 2, 5
e 10 horas, comparando a vida em fadiga com o material base, concluindo a diminuicao da
resisténcia em fadiga em 35%, 27% e 29% para as amostras que sofreram o tratamento durante
2,5 e 10 horas respectivamente. Notou-se que a diminuicdo da vida em fadiga ndo foi
proporcional, mas sim independente ao tempo de exposi¢do a oxidacdo, indicando que a
formacéo de trincas iniciais na camada de oxidacao formada favoreceu a propagacao da fadiga
prematuramente.

Gongalves e colaboradores em 2012 realizou o estudo de influéncia da oxidag&o durante
48 horas a 500, 600, 700 e 800 °C nas microestruturas Widmanstétten, martensitica e bimodal,
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obtidas por tratamento térmico. O aumento de massa, referente a formacao da pelicula de 6xido,

foi proporcional ao aumento da temperatura, se comportando exponencialmente acima de
700°C. A Widmanstatten foi microestrutura mais resistente a oxidacao a 800 °C, pois, devido
a sua formacdo de grdos mais grosseiros, menor sera energia de ativacdo presente no contorno
de grdo, fazendo com que o material reaja menos com o0 meio que estd exposto. O trabalho
demonstra que ndo somente a composi¢do do material dita as suas propriedades e reacdo com
a oxidagdo, mas também o tratamento térmico aplicado anteriormente e sua microestrutura.

O trabalho de Paula (2023) realizou o estudo do comportamento da fadiga em corpos de
liga Ti-6Al-4V quando expostos a oxidacdo térmica em temperaturas de 350°C, 500°C e 650°C
durante 72 horas. Foi observado o aumento de até 0,7% a massa dos corpos em 650°C devido
a camada de oxidacdo. A diminuicdo do nimero de ciclos em fadiga foi de cerca de 96,12%
para as temperaturas de 350°C, 500°C e 650°C, enquanto os valores de dureza nao apresentaram
diferencas significativas quando comparado ao material base. A pesquisa concluiu que, em
temperaturas mais baixas de ensaio, ocorre a formacdo de um 6xido mais estavel; entretanto,
os incrementos na dureza do material causada pela transformacdo da camada de éxidos ndo séo

suficientes para compensar a reducédo de sua vida em fadiga.

3.4 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

A ampliagdo de imagens é crucial para revelar detalhes invisiveis a olho nu, possibilitando
uma analise mais precisa e profunda de estruturas microscopias ou distantes, estudos detalhados
de células, tecidos e microrganismos, elementos essenciais para avan¢os em biologia, medicina,
engenharia e diversas outras areas. Microscépios Opticos convencionais usam lentes e
iluminagdo com luz visivel ou ultravioleta para ampliar amostras, no entanto, a resolucdo é
limitada pelos efeitos de difracdo, devido ao comprimento de onda da radiacdo utilizada
(Dedavid et al., 2007) perdendo detalhes da imagem com ampliagdes acima de 2000x.

O microscopio eletrdnico de varredura (MEV), ou scanning eletron microscopy (SEM),
é um versétil instrumento de analise de microestruturas, criando imagens de alta resolucéo e
grandes ampliagbes, sendo uma excelente alternativa aos microscopios e técnicas
convencionais de ampliacdo. O equipamento utiliza feixes de elétrons de comprimento de onda
curtos (A=0,005A) para mapear a superficie da amostra, e devidos a cargas dos elétrons, estes
podem ser focalizados por campos eletrostaticos ou eletromagnéticos, formando imagens de
altas resolucgdes (de até 01nm) em ampliacdes superiores a 300000X (Dedavid et al., 2007).
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No MEV, dois tipos de imagens sao gerados a partir da interacao dos elétrons e superficie

da amostra: Elétrons Secundéarios (SE) e Elétrons Retroespalhados (BSE) (Dedavid et al.,
2007).

Elétrons secundarios: resultado da interacdo do feixe de elétrons de baixa energia (<50eV)
e material da superficie da amostra, formando imagens de alta resolugéo (3-5 nm) da topografia
amostral, revelando detalhes de relevo e textura.

Elétrons Retroespalhados: elétrons de alta energia (>50eV) resultantes principalmente da
interacdo com a camada mais interna da amostra, fornecendo informacdes sobre a composicédo

do corpo.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 MATERIAL
A liga Ti-6Al-4V utilizada no estudo tem a composicao quimica indicada na Tabela 1,
estando em conformidade com a norma ASTM B348 GR5. O material base foi fornecido em

forma de barras extrudadas e recozidas, sendo usinadas e lixadas, conforme Figura 1.

Tabela 1 — Composicdo quimica da liga Ti-6Al-4V

Composi¢do Quimica Liga Ti-6Al-4V (%)

C Ti Al \Y H N Fe
0,01 89,06 6,16 4,08 0,001 0,01 0,13

Fonte: Acnis do Brasil

Figura 2 - Corpo de prova usinado liga Ti-6Al-4V

35 30

Fonte: Paula (2023)

42  METODOS
4.2.1 Ensaio Oxidacdo Exotérmica

Paula (2023) realizou 9 ensaios de oxidacdo exotérmica, cada um com 4 corpos de prova
da liga de titanio durante 72 horas e temperaturas de 350°C, 500°C e 650°C, com o intuito do
estudo da influéncia da variavel nas propriedades mecanicas. Trés amostras de cada ensaio
foram submetidas ao ensaio de fadiga.

Neste trabalho, novas amostras de liga Ti-6Al-4V foram expostas ao processo de
oxidacgéo termica durante 24 horas a temperaturas de 350°C, 500°C e 650°C. Antes e ap0s 0s

processos de oxidacdo, a massa das amostras foram pesadas em uma balanca analitica de
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resolucdo de 0,0001 gramas , com o intuito de medir a quantidade de 6xido formado e a

influéncia da temperatura em sua formacao.

4.2.2 Ensaio de fadiga

Os ensaios de fadiga realizados neste projeto foram a continuidade do trabalho
desenvolvido por Paula (2023). Os ensaios de fadiga foram realizados no Laboratorio de
Ensaios Mecéanicos da Universidade de Sdo Paulo, Campus Lorena, (EEL-USP), utilizando uma
maquina universal de ensaios MTS 810 Material Test System com onda senoidal. As condicGes
analisadas por Paula (2023) foram de oxidacao isotérmica por 72h nas temperaturas de 350,
500 e 650 °C. Neste trabalho, a andlise dos resultados continuou com a observacdo das
superficies de fratura através de microscopia eletrénica de varredura. A tensdo maxima do
ensaio de fadiga foi escolhida como 93% da tensdo de escoamento do material. O ensaio de
fadiga com onda senoidal consistiu na oscila¢do entre a tensdo maxima (omax) de 409 MPa, e a
tensdo minima (omin) 91 MPa com um valor de tensdo média (om) de 499 MPa, com razdo de
tensdes de R=0,1. Ensaios de fadiga axial foram realizados com frequéncia de 15Hz,
temperatura ambiente até a fratura. O limite de resisténcia a tragdo do material é de 1022
+8MPa, e resisténcia ao escoamento é 976 + 14 MPa (Paula, 2023). A maquina de fadiga Instron
8801 (Figura 03), no Laboratério de Materiais, FEG — UNESP foi utilizada para obtencdo da

vida em fadiga de uma amostra que passou pela oxidagédo a 650°C e 24 horas.
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Figura 3 - Instron ‘§801 - Laboratdrio de materiais, FEG — UNESP

= INSTRON

Fonte: autoria prépria

4.2.3 Microscopio eletronico de varredura

Para a obtencdo das imagens de fratura utilizando MEV, foram utilizadas 06 amostras:

05 amostras que passaram pelo processo de oxidagdo em forno (uma amostra a 350°C, duas a
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500°C e duas a 650°C) e uma amostra do material base, sem qualquer contato com atmosfera

oxidante em forno.

As amostras foram limpas utilizando um agitador de ultrassom (Figura 4), durante 280
segundos e utilizando alcool isopropilico para limpeza das superficies das amostras. Para
auxiliar a retirada de vestigios e umidade foi realizado um banho de nitrogénio comprimido
grau 05 (pureza 99,99999%) (Figura 05).

A andlise das superficies foi realizada com o Microscopio Eletronico de Varredura
Ambiental Zeiss EVO LS 15, disponivel no Laboratério de Imagens de Materiais, FEG —
UNESP (Figura 06), utilizando amplia¢Ges de 200, 1500 e 2000 vezes e vista geral (41 vezes).

itador de mistura

‘ Figura 4 - Ag

Fonte: Autoria propria
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Figura 5 - Pistola de nitrogénio comprimido Grau 5

Fonte: Autoria propria

Figura 6 - Microscopio eletrénico de varredura ambiental Zeiss EVO LS 15 com EDS e
EBSD

Fonte: Autoria propria
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4.2.4 Metalografia

Para obtencdo da analise da microestrutura da amostra, analisando a camada alfa obtida
e possivel mudanca de morfologia, foi realizada o processo de tratamento superficial de 01
amostra da liga de titanio Ti-6Al-4V, oxidada a 650°C durante 72 horas.

A amostra foi inicialmente cortada no sentido transversal, utilizando a serra de corte
Allied TechCut 5 (Figura 07) com disco de diamante, disponivel no Departamento de Materiais,
FEG — UNESP, utilizando uma rotacao de 3000 rpm e um avango de 1,25mm/min.

A amostra foi embutida em baquelite utilizando embutidora Arotec PRE 30Mi, depois
lixada utilizando a sequéncia de lixas de granulometria: 600, 1000 e 1500 mesh (o suporte

utilizando para lixamento pode ser visto na Figura 8).

Figura 7 - Serra de corte Allied TechCut
} ! o A = = T

—

5 E

TT——

Fonte: Autoria propria
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Figura 8 - Suporte de lixas

~z :
=F I

Fonte: Autoria prépria

ApoOs a etapa de lixamento, a amostra foi submetida ao polimento na politriz
metalografica Arotec Aropol E (Figura 9), com uma velocidade de rotacdo de 100 rpm,
empregando um fluxo continuo lubrificante de 4gua e uma solugdo diluida de suspenséo de

silica coloidal (OP-s), a fim de obter uma superficie polida para analise microestrutural.

Figura 9 - Politriz metalografica Arotec Aropol E

ENTVRMYN T 3
\ ORRIGAL "

Fonte: Autoria propria

Para o ataque quimico, etapa importante para revelar a microestrutura dos materiais,
destacando caracteristicas como os contornos de gréo, fases e inclus@es, foi utilizado o reagente
Kroll de composicdo 1% HF, 4% HNO3 e 95% H-O.
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A visualizacdo da microestrutura foi feita utilizando o microscépio Nikon Epihot 200,

localizado no Departamento de Materiais e Tecnologia da Faculdade de Engenharia e Ciéncias
de Guaratingueta, UNESP, nas ampliacdes 200X e 500X.

Outras imagens da microscopia desta amostra foram feitas utilizando o MEV LEO 1450-
VP, com ampliacdes de 300X, 500X, 1000X, 1500X, 2000X e 4000X, no Laboratério de
Materiais da Universidade de Sdo Paulo, campus Lorena (EEL-USP).
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 FADIGA
Os resultados dos ensaios de fadiga obtidos para as amostras podem ser vistos na Tabela
2, destacando a temperatura e tempo de exposicdo a oxidagdo, porcentagem de escoamento,

tensbes maxima e minima utilizadas no ensaio de fadiga, e 0 nimero de ciclos obtidos.

Tabela 2 — Resultado ensaios de fadiga

Temperatura | Tempo T§n§ao Tensdo Minima | - .
Amostra o % de escoamento | Maxima Numero de ciclos
(°C) (h) Mpa) | (MP2)
A Material Base - 93,0 908,0 90,8 39581
B Material Base - 93,0 908,0 90,8 57914
C Material Base - 93,0 908,0 90,8 246059
G 350 12 93,0 908,0 90,8 10402
H 350 72 93,0 908,0 90,8 21859
I 350 72 93,0 908,0 90,8 9276
J 500 72 93,0 908,0 90,8 4063
K 500 72 93,0 908,0 90,8 733
L 500 72 93,0 908,0 90,8 796
M 650 72 93,0 908,0 90,8 9523
N 650 72 93,0 908,0 90,8 867
0] 650 12 93,0 908,0 90,8 7011
P 650 24 93,0 908,0 90,8 13040

Fonte: Paula (2023) e autoria propria

Para 350°C, obteve-se uma média de 13846 ciclos, com desvio padrdo de 5685; para
500°C, o numero foi de 1864 ciclos, com desvio padrdo de 1555; para 650°C, 5800 ciclos e
desvio padrdo de 3636, e para o material base, 114518 ciclos com desvio padrdo de 93316,
correspondendo a uma reducdo na vida em fadiga para amostras oxidadas quando comparado a
vida em fadiga da liga Ti-5AIl-4V sem exposicdo a oxidagdo. A queda da vida em fadiga das
amostras que passaram pelo processo de oxidacdo demonstra a influéncia da camada de 6xido
depositada no processo, e as variagdes entre 0 nimero de ciclos podem estar relacionadas a
heterogenia da camada de 6xido formada e diferentes frentes de nucleagéo, reduzindo a secéo
remanescente. Estas alteracdes podem ter sido mais influentes nas amostras a 500°C, as quais
apresentaram menor vida em fadiga, concluindo que tais transformacgfes ndo sdo triviais e

lineares.
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Paula (2023) observou em seu trabalho a variagcdo da massa das amostras da liga Ti-6Al-

4V, observando o aumento de 0,2%, 0,7% e 0,8% de massa para 350, 500 e 650°C
respectivamente. O estudo pode ser justificado quando observamos a segunda lei de Fick e o
coeficiente de difusdo relacionado (Equacdo 3), onde o aumento de temperatura causa a
intensificacdo da taxa de espalhamento de particulas de oxigénio na liga, concluindo em uma
mais répida transformacdo de 6xidos no material. Com o aumento da camada de Oxidos, a
deposicdo pode atingir uma espessura critica, onde a melhora nas propriedades tribologicas
passa a resultar em grandes perdas de resisténcia. Isso ocorre principalmente devido a
porosidade da camada espessa formada, a concentracdo de tensdes na superficie e a formacéo
de entalhes que favorecem trincas prematuras. Em casos de longa exposicdo a altas
temperaturas durante a oxidagdo, pode haver desprendimento de material. Assim, a espessura
da camada esta diretamente ligada a qualidade da aderéncia do filme e as propriedades finais
do material.

Pode-se observar que houve uma semelhanca entre as médias dos nimeros de ciclos nas
temperaturas de 500 e 650°C, e entre 0s tempos 72 e 24 horas, ambos a 650°C, semelhanca esta
que pode estar ligada diretamente a qualidade e espessura da camada de 6xido formada. A
Figura 30 destaca a medida da espessura da camada de 6xido formada, com valores entre 2,3 e
3,3 um para a amostra de 650°C ¢ 24 horas. Outros autores realizaram o estudo da espessura da
camada de oxido formada em liga Ti-6Al-4V quando expostos & oxidagdo e também
observaram a estagnacdo no avanco do crescimento do filme de Oxidos. Zimmer (2011)
observou a variagdo da espessura conforme alteracdo da temperatura e tempo, obtendo valores
de 2, 4 e 130 um para as condi¢des 600°C ¢ 5 horas de exposi¢do em forno, 650°C ¢ 5 horas e
900°C por 7 horas respectivamente. Para Lima (2019), foram encontradas médias de 0,12, 0,68
e 1,09 um para temperatura fixa de 600°C e tempos de 2, 5 e 10 horas de oxidagdo
respectivamente. Whang et al. (2014) buscou a melhor opcdo de temperatura de oxidacédo
levando em consideracdo a melhora das propriedades triboldgicas, observando que a criagdo da
camada de éxidos é ligada diretamente com a temperatura do processo, obtendo médias de
espessuras do filme de 1,2, 7,5 e 34,9 um para 600, 700 ¢ 800°C respectivamente, tendo o
coeficiente de friccdo da liga 62% menor do que o material base para 700°C. Guleryuz e
Cimenoglu (2005) observaram que a espessura da camada ndo obteve variagdes significativas
ao realizarem o processo de oxidacéo alternando entre intervalos de 12 a 60 horas utilizando a
temperatura de 600 °C. A tendéncia de estabilizacdo pode ser compreendida pela reducéo da

taxa de difusdo, uma vez que, conforme a camada de 6xido se expande na superficie, ocorre 0
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acumulo de atomos de oxigénio nos espacos intersticiais, diminuindo os espacos disponiveis e

dificultando o processo de difuséo e velocidade de criacdo da camada (Lima, 2019).

52  MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA DAS SUPERFICIES DE
FRATURA

Para a visualizagdo da superficie de fratura em MEV, foram escolhidas 06 amostras que
passaram pelo ensaio de fadiga descrito na Tabela 1, levando em consideracao os critérios:
e Material Base (sem oxidacdo) e oxidacdo a 350°C— Foi selecionada 01 amostra
para cada temperatura.
e Oxidagdo a 650°C e 500°C a 72 horas — 02 amostras foram selecionadas para cada

temperatura.
Para a visualizacdo da microestrutura foi escolhida a amostra P, com o intuito de estudar
a influéncia do tempo na vida em fadiga de amostras que passaram pela oxidagéo.

As 07 amostras escolhidas para visualizacdo em MEV podem ser vistas na Tabela 03.

Tabela 3 — Amostras analisadas por MEV

Temperatura | Tempo Tgngéo Te:‘n_séo . .
Amostra (°C) h) % de escoamento | Maxima | Minima Numero de ciclos
(MPa) (MPa)

B Material Base - 93,0 908,0 90,80 57914
G 350 72 93,0 908,0 90,80 10402
J 500 72 93,0 908,0 90,80 4063
K 500 72 93,0 908,0 90,80 733

M 650 72 93,0 908,0 90,80 9523
N 650 72 93,0 908,0 90,80 867

P 650 24 93,0 908,0 90,80 13040

Fonte: Autoria propria

Podemos observar que nas amostras oxidadas houve o aumento do nimero de nucleacGes
de trincas, possivelmente pela presenca de concentragdes de tensdes e entalhes da camada de
Oxido que facilitam o inicio de trincas no material. A secéo 5.2.1 apresenta os resultados para
0 material base, enquanto as sec¢des 5.2.2, 5.2.3 e 5.2.4 apresentam as analises para as amostras

apos oxidagdo isotérmica nas temperaturas de 350, 500 e 650 °C respectivamente.
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5.2.1 Material Base

Para o material base, amostra B, de 57914 ciclos de vida em fadiga, foram realizadas as
imagens da superficie com MEV utilizando ampliac6es de 41X, 200X e 1500X (Figuras 10, 11
e 12 respectivamente).

Figura 10 - Superficie de fratura de um corpo de prova do material base B — Ampliacdo de
41X.

1mm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 IProbe= 20pA  ApertureSize=30.00pm | ajMat
| I WD=120mm Mag= 41X Spot Size = 299 Chamber = 5.14e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autoria propria



Figura 11 — Regido de nucleacdo de trinca, amostra B - Ampliacdo de 200X.

100 pm EHT =15.00kV  Signal A= SE1 IProbe= 20 pA Aperture Size = 30.00 um LAIMat
WD=100mm Mag= 200X Spot Size = 299 Chamber = 4.20e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autoria propria

20 pm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 |Probe = 20pA Aperture Size = 30.00 pm LAIMat
WD=95mm Mag= 1.50KX Spot Size = 299 Chamber =3.92e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autoria propria
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As éreas A e B da Figura 10 identificam as zonas de propagacdo e fratura final,

respectivamente. Podemos observar que ha somente um ponto de nucleacédo de trinca, indicado

pelas setas nas imagens, condicdo comum para 0 material sem oxidacdo imposta.
5.2.2 Amostra oxidada a 350 °C e 72 horas

Para a amostra oxidada a 350°C, amostra G, de 10402 ciclos de vida em fadiga, foram
realizadas as imagens da superficie com MEV utilizando ampliac6es de 41X e 200X (Figuras

13 e 14, respectivamente).

Figura 13 - Superficie de fratura da amostra G - Ampliacdo de 41X

Imm EHT=15.00kV  Signal A=SE1 IProbe= 20pA  ApertureSize =30.00 1M | A\Mat
WD=125mm Mag= 41X Spot Size = 299 Chamber = 2.45e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autoria prépria
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EHT =15.00kV  Signal A = SE1 IProbe= 20pA  ApertureSize=30.00um | Ajnjat
WD=140mm Mag= 200X Spot Size = 299 Chamber = 2.37e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autoria propria

Para a amostra oxidada a 350°C, podemos notar 03 pontos de nucleacdo de trincas
(indicados pelas setas na Figura 13). A Figura 14 demonstra, utilizando ampliacdo de 200X, a

zona de nucleacéo inicial.
5.2.3 Amostras oxidadas a 500 °C e 72 horas
Para a primeira amostra oxidada a 500°C, amostra J, de 4063 ciclos de vida em fadiga,

foram realizadas as imagens da superficie com MEV utilizando amplia¢Ges de 41X, 200X e
2000X (Figuras 15, 16 e 17, respectivamente).



Figura 15 - Superfici
F 4

e de fratura da amostra J — Ampliacdo de 41X.
' & I~

= EHT =15.00kV  signal A = SE1 IProbe= 20pA  ApertureSize=30.00m | ajpat
| | WD=125mm Mag= 41X Spot Size = 299 Chamber =1.75e-003 Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autoria propria

100 pm EHT = 15.00kV  Signal A = SE1 |Probe = 20pA Aperture Size = 30.00 pm LAIMat
WD=135mm Mag= 200X Spot Size = 299 Chamber =1.71e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autoria propria
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mpliacdo de 2000X

Figura 17 — Regido de nucleacdo da amostra J - A

y
>
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10 pm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 |Probe = 20 pA Aperture Size = 30.00 pm LAIMat
| | WD=13.5mm Mag= 2.00KX Spot Size = 299 Chamber =1.71e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autoria propria

Observa-se um aumento no numero de pontos de nucleagéo, sendo quatro identificados,
conforme indicado na Figura 15, destacados por setas em vermelho. As areas delimitadas por
pontilhados indicam as zonas de propagacéo de trincas.

As Figuras 18, 19 e 20 referem-se as imagens em MEV da segunda amostra oxidada a
500°C, amostra K, de 733 ciclos, utilizando ampliac6es de 41, 200 e 2000X, respectivamente.



Figura 18 - Su

S

perficie de fratura da amostra K - Ampliacao de 200X

1mm EHT =15.00kV  Signal A= SE1 IProbe= 20pA  ApertureSize=30.00um | Ajpgat
I | WD=150mm Mag= 41X Spot Size = 299 Chamber =1.67e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autoria propria

K - Ampliacdo de 200X

Figura 19 — Regido de nucleacdo da amostra
" / : _ 3 , =

Y

100 pm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 |Probe=20pA Aperture Size = 30.00 pm LAIMat
WD=125mm Mag= 200X Spot Size = 299 Chamber = 1.67e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autoria propria
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Figura 20 — Regido de nucleacao da amostra K - Ampliacdo de 2000X

10 pm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 IProbe= 20pA  ApertureSize=30.00um | Ajpgat
WD=13.0mm Mag= 2.00KX Spot Size = 299 Chamber = 1.60e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autoria propria

Nota-se apenas um Unico ponto de nucleacdo na amostra K, podendo ser associado ao
baixo nimero de ciclos observado no teste de fadiga, indicando que a fratura da amostra teve
inicio em uma que a trinca prematura que propagou rapidamente nos primeiros ciclos do ensaio,
podendo ser oriunda das concentracdes de tensdes superficiais, presenca de porosidades e

pequenos entalhes gerados na camada de éxido formada durante o processo de oxidacéo.
5.2.4 Amostras oxidadas a 650 °C e 72 horas
Para a primeira amostra oxidada a 650°C, amostra M, de 9523 ciclos de vida em fadiga,

foram realizadas as imagens da superficie com MEV utilizando ampliacfes de 41X e 200X
(Figuras 21 e 22, respectivamente).



Figura 21 - Superficie de fratura da amostra M - Ampliacéo de 41X.

1mm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 | Probe = 20 pA Aperture Size = 30.00 pm LAIMat
| | WD =120mm Mag= 41X Spot Size = 299 Chamber = 2.93e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autoria propria

Figura 22 — Regido de nuclea

amostra M - Ampliagdo de 200X.

EHT =15.00kV  Signal A=SE1 IProbe = 20pA Aperture Size = 30.00 pm LAIMat
WD=12.0mm Mag= 200X Spot Size = 299 Chamber = 2.68e-003Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autoria propria
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Pela andlise das imagens obtidas da superficie de amostra, podemos notar o grande

nimero de pontos de nucleacdo, destacados pelas setas vermelhas na Figura 21. A &rea
destacada na Figura 21 demonstra a zona de nucleacdo ampliada na Figura 22.

Para a segunda amostra oxidada a 650°C, amostra N, de apenas 867 ciclos de vida em
fadiga, foram realizadas as imagens da superficie com MEV utilizando ampliacdes de 41X,
200X e 2000X (Figuras 23, 24 e 25, respectivamente).

Figura 23 - Superficie de fratura da amostra N - Ampliacao de 41X.

L% e -

1mm EHT = 15.00kV  Signal A = SE1 |Probe = 20 pA Aperture Size = 30.00 pm LAIMat
| WD=135mm Mag= 41X Spot Size = 299 Chamber = 2.04e-003 Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autoria propria



00X.

100 pm

EHT=15.00kV  Signal A= SE1 IProbe= 20pA  ApertureSize=30.00pm | aivat

WD=11.0mm Mag= 200X Spot Size =299 Chamber =1.79e-003 Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autoria propria

Figura 25 — Regido de nucleacdo da amostra N - Ampliacao de 2000X

F7 i S 2 Pravd

100 pm

EHT=15.00kV Signal A = SE1 |Probe= 20pA

Aperture Size = 30.00 pm
WD=11.0mm Mag= 200X Spot Size = 299 Chamber = 1.79e-003 Pa  FEG-UNESP

LAIMat

Fonte: Autoria propria

39



40
Observa-se apenas um ponto de nucleacdo para a amostra N (Figura 23), o que se

relaciona diretamente com o reduzido nimero de ciclos apresentado durante o teste de fadiga.
Isso sugere que a trinca nucleou e se propagou de forma precoce nos primeiros ciclos do ensaio,
devido a concentracdo de tensGes, presenca de porosidades e pequenos entalhes formados

camada de 6xido depositada durante a oxidacao.
53 METALOGRAFIA

O estudo da microestrutura na amostra exposta ao processo de oxidagdo a 650°C e 72
horas teve como objetivo a observacdo da camada de 6xido formada e a analise da presenca da
camada de Alfa Case, importante para determinagédo das propriedades da liga. As Figuras 26 a

32 foram obtidas utilizando MEV, onde as areas escuras refletem a fase o, e claras a fase 8.

Figura 26 — Microestrutura utilizando MEV (Amostra P) — Ampliacao de 300X

20 o WD= 10mm  Signal A= QBSD

] I BIEFsR EHT = 20.00 kv

Mag = 300X EEL - USP

Fonte: Autoria prépria



Figura 27 — ficie da Amostra P utilizando MEV - Ampliacdo de 500X

19 pm: WD= 10mm  Signal A= QBSD

— CDP 650 Mag= 500X  EHT=20.00kV  ggr-use

Fonte: Autoria propria

10 pme WD= 10mm  Signal A= QBSD

CDP 650
Mag= 1.00KX EHT=2000KV  gprcuse

Fonte: Autoria prépria



' 'Y i
19 pme WD= 10mm  Signal A= QBSD
CDP 650
Mag= 150 KX EHT=2000KV  geroise

Fonte: Autoria propria

SR WD= 10mm  Signal A= QBSD

— CDP 650

Mag= 200KX EHT=2000KV  gercuse

Fonte: Autoria propria
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B WD= 10mm  Signal A= QBSD

CDP 650
Mag= 200KX EHT=2000KV  grrcuse

Fonte: Autoria propria

Figura 32 - Amostra P utilizando MEV - Ampliacdo 4.000X

\ : & .

3 um* E5PE55 WD= 10 mm Signal A= QBSD
Mag= 4.00 KX EHT=20.00kV

Fonte: Autoria propria
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Figura 33 - Amostra P utilizando MEV -Ampliacdo 4.000X

IR’ WD= 10mm  Signal A= QBSD

— CDP 650

Mag= 400KX EHT=2000KV  grrcuse

Fonte: Autoria propria

As Figuras 34 a 39 demonstram as imagens obtidas em microscépio Optico. As areas
claras representam a fase a, e escuras, fase B. As Figuras 36 e 39 destacam a camada de 6xido

formada.



Fi%ur';al 34 — Amostra P utilizando microscopio otico
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Figura 35 — Amostra P utilizando microscépio ético — Ampliacdo de 200X
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Fonte: Autoria propria



46
Figura 36 — Amostra P utilizando microscopio 6tico — Ampliacdo de 200X
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Fonte: Autoria propria
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Figura 38 — Amostra P utilizando microscépio 6tico — Ampliacdo de 500X
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Figura 39 — Amostra P utilizando microscépio 6tico — Ampliacdo de 500X

10 pm

Fonte: Autoria propria
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Através das imagens obtidas por MEV e microscopio 6tico da superficie da liga tratada

a 650 e 72 horas, ndo foi possivel observar a formacao da camada de alfa case ap6s a camada
de d6xido depositada. Na literatura, verifica-se que a partir de 480°C ocorre a formacédo da
camada alfa (Gaddam et al., 2013). Zimmer (2011) apontou que a espessura da camada alfa
formada é proporcional ao aumento da temperatura de oxidacdo, com camadas préximas de 5
um para exposi¢cdo a 650°C e 5 horas. Lima (2019) observou a uma camada na subsuperficie
de 4 um de espessura formada durante a exposic¢ao a oxidagdo a 650°C e 10 horas, que o autor
conclui ser referente a camada alfa na subsuperficie, mesmo a regido nao sendo tdo evidente
devido a baixa temperatura e periodo de exposicdo. Sefer (2014) observou o0 avan¢o da
formacéo da camada alfa em oxidacao para 500, 593 e 700°C durante os intervalos de 5, 50 e
500 horas, concluindo que a camada formada também é proporcionalmente relativa a
temperatura e, em menor razdo, ao tempo. Os valores médios encontrados pelo autor podem ser

visualizados na Tabela 4.

Tabela 4 — Espessuras de alfa case
5 horas 50 horas 500 horas
Camada alfa (um)

Temperatura (°C)

500 15+02 29+0,7 9018
593 22+03 89%x19 284+20
700 145+15 325+16 107,2+472

Fonte: Adaptado Sefer (2014)

A amostra demonstrou um tamanho de grao médio de 1.97 pm com um desvio padrao
de 0.59um. A analise da Figura 40, realizada com o software ImagelJ, revelou uma composicéo
de 75,7% da fase alfa e 24,3% da fase beta. Ainda que nao tenham sido observadas alteracdes
na microestrutura e presenca de formacao de alfa case, a difusdo do oxigénio pode ter atuado
na formacdo de uma fina camada de alfa que ndo pode ser observada pelos métodos adotados.

Neste trabalho, a queda da resisténcia a fadiga das amostras é atribuida a presenca da
camada de Oxido depositada durante o processo de oxidacdo isotérmica, em que tempo e
temperatura atuam no sentido de desenvolver uma camada quebradica que atua como
concentradores de tensdo ou até mesmo pré-trincas na superficie da amostra exposta a

carregamentos ciclicos.



49
Figura 40 -}Proporgé? de fases da amostra P, com a fase alfa em bran;:o e E)ita em preto
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6 CONCLUSAO

O presente trabalho investigou o efeito da oxidacdo isotérmica nas temperaturas de 350,

500 e 650 °C no comportamento em fadiga e superficies de fratura de fadiga da liga Ti-6Al-

4V. As principais conclusdes sdo destacadas a seguir:

A oxidag&o isotérmica nas temperaturas de 350, 500 e 650 °C diminuiu a resisténcia
em fadiga para as amostras de liga Ti-6Al-4V.

A vida em fadiga foi reduzida em 88%, 98% e 95% para oxidacdo isotérmica nas
temperaturas de 350°C, 500°C e 650°C, respectivamente.

As amostras expostas a atmosfera oxidante em mesma temperatura nos periodos de
24 e 72 horas demonstraram valores de vida em fadiga média semelhantes,
caracterizando a estabilizacdo no efeito da camada de 6xido formada.

O aumento da camada depositada foi dependente principalmente da temperatura,
conforme a segunda lei de Fick.

O numero de pontos de nucleacdo aumentou conforme presenca de oxidagéo, devido
a camada porosa depositada, concentracdo de tensbGes e possivel alteracdo de
microestrutura.

A amostra exposta a oxidacdo em 24 horas e 650°C apresentou tamanho de gréo
médio de 1,97 ym com um desvio padrdo de 0,59 um e uma proporcéo de fase
contendo 75,7% da fase alfa e 24,3% da fase beta.
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