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RESUMO

O objetivo dos compdsitos € combinar vantagens dos diferentes constituintes de modo
sinérgico visando suprimir as limitacdes de cada um. Na indUstria aerondutica, tem-se um
intenso investimento para o desenvolvimento de novas tecnologias, com a intengéo de
melhorar o desempenho, conforto dos passageiros, e de reducdo dos custos de operacdo da
aeronave. Além disso, as novas regulamentacdes sobre emissdes de gases poluentes e do
aumento do preco de combustiveis resulta na busca por materiais estruturais leves, visando a
economia de combustiveis fosseis. Compositos metalicos sao uma alternativa, no entanto,
devido aos processos de fabricagdo complexos e caros, a adogdo de tais materiais torna-se
mais dificil. Porém, a metalurgia do pé na producdo de compdsitos é promissora e foi o
principal incentivo para o desenvolvimento deste estudo, aliado a novidade de pesquisa de
acordo com pesquisa na literatura. Neste trabalho, desenvolveu-se um procedimento para
produzir, via moagem de alta energia, um compoésito metalico com matriz de liga de titanio
(Ti-6Al-4V) reforcada com fibra de carbono oriunda de tecidos residuais utilizados na
preparacdo de compdsitos estruturais via moldagem por transferéncia de resina (RTM). A
fibra de carbono, representando 25 % em volume do compdsito, apos passagem por moinho
de facas, foi dispersa em alcool isopropilico. Os pds dos metais precursores foram moidos por
24 horas em etapas de uma hora cada. Em seguida, a fibra dispersa e os pds da liga foram
moidos de modo a misturar a matriz e o reforgo. Foram produzidos corpos de prova em duas
condicdes de sinterizagdo diferentes, ambos em vacuo melhor que 10°mbar, a 900°C, sendo
um por cinco, e outro por duas horas. A matriz, o reforco, e 0 composito passaram por
caracterizacdo microestrutural e analise térmica. As propriedades mecanicas foram avaliadas
por simulacdo com o auxilio do software FEMAP®. O compoésito apresentou composicéo de
fibra de carbono e matriz de carbeto de titanio, com algumas regiGes metélicas de aluminio e
vanadio, uma vez que houve difusdo intensa do carbono pela matriz. Esse resultado reforca a
necessidade de um Gtimo controle de vacuo durante o processo. Além disso, em altas
temperaturas, o titanio reage com elementos intersticiais, como o carbono e 0 oxigénio, de
forma que, na analise térmica, verifica-se um ganho de massa da liga devido a formacdo de
oxidos. Ja a fibra de carbono perde massa com o aumento da temperatura, € o elemento

carbono é eliminado na forma de gés, o que favorece a formag&o de poros no composito.

PALAVRAS-CHAVE: Compositos. Moagem de alta energia. Fibra de carbono. Ti-6Al-4V.
Matriz metalica.



ABSTRACT

The purpose of the composites is to combine advantages of the different constituents in a
synergistic way to suppress the limitations of each one. In the aircraft industry, there has been
an intense investment in the development of new technologies, with the intention of
improving performance, passenger comfort, and reducing aircraft operating costs. In addition,
new regulations on polluting gas emissions and rising fuel prices result in the pursuit of
lightweight structural materials aimed at saving fossil fuels. Metal composites are an
alternative, however, due to complex and expensive manufacturing processes, the adoption of
such materials becomes more difficult. However, powder metallurgy in composites
production is promising and was the main incentive for the development of this study, allied
to the novelty of research according to research in literature. In this paper, a procedure was
developed to produce, through high energy milling, a metallic composite whose matrix is Ti-
6Al-4V alloy reinforced with carbon fiber from residual tissues used in the preparation of
structural composites via resin transfer molding (RTM) is presented. The carbon fiber,
representing 25 % by volume of the composite, after knife milling, was dispersed in isopropyl
alcohol. The precursor metal powders were grounded for 24 hours in one-hour steps. Then,
the dispersed fiber and the alloy powders were grounded to mix the matrix and the
reinforcement. Samples were produced under two different sintering conditions, both under
vacuum better than 10°mbar, at 900°C, one during five, and one during two hours. The matrix,
reinforcement, and composite underwent microstructural characterization and termal analysis.
The mechanical properties were evaluated by simulation in a software named FEMAP®. The
composite presented carbon fiber and titanium carbide matrix composition, with some
aluminum and vanadium metal regions, since there was intense carbon diffusion by the matrix.
This result reinforces the need for optimal vacuum control during the process. Moreover, at
high temperatures, titanium reacts with interstitial elements, such as carbon and oxygen, so
that, in the thermal analysis, there is an alloy mass gain due to oxide formation. Carbon fiber
has lost mass with increasing temperature, and the carbon element is eliminated in the form of

gas, which favors the formation of pores in the composite.

KEYWORDS: Composites. High-energy milling. Carbon fiber. Ti-6Al-4V. Metal matrix.
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1 INTRODUCAO

A necessidade de novos materiais destinados a funcdes especificas levou ao
desenvolvimento de compositos de matriz metélica, principalmente para aplicacdes na
indUstria aeroespacial, em que as novas regulamentacdes de emissdes e 0 aumento dos custos
do combustivel tornam mais importante o uso de materiais estruturais leves. Ainda, é possivel
superar problemas de desempenho através da combinacdo de uma matriz ddctil e resistente
mecanicamente, como 0s materiais metalicos, com materiais de alta rigidez e resisténcia
especifica, como as fibras de carbono. A incorporagdo desse reforco em matrizes metalicas
melhora propriedades mecénicas, como a dureza, a resisténcia a tracdo, e o modulo de
elasticidade. (SHIRVANIMOGHADDAM et al., 2017; SRIVASTAVA et al., 2019).

Ligas de titanio sdo utilizadas nas industrias aeroespaciais por apresentarem elevada
resisténcia mecanica (900 a 1200 MPa), elevada dureza e capacidade de suportar diferentes
niveis de temperaturas (entre -150°C e 600°C) em compara¢do com acos ou ligas de aluminio.
Dentre as diversas ligas de titanio, a industria aeronautica apresenta especial interesse na liga
de Ti-6Al-4V, devido a menor densidade dela em comparacdo com o titanio puro, fato esse
que ndo a impede de apresentar propriedades mecénicas e fisicas mais favoraveis. Devido a
essas propriedades, comp06sitos com matriz de titanio tém sido considerados uma alternativa
as superligas de Niquel, um dos materiais mais dificeis de usinar, uma vez que a interacao
entre a ferramenta e a peca causa, além de um intenso atrito entre os dois materiais, uma
severa deformacdo plastica na superliga. No entanto, apesar das excelentes propriedades
mecanicas e fisicas das ligas de titanio, seus elevados custos combinados a processos de
fabricacdo complexos tornam sua aplicacdo limitada (ASL et al., 2018; HU et al., 2018;
NIKNAM et al., 2018; SOUZA et al., 2018; ZHU et al., 2013).

As fibras de carbono sdo atraentes para o setor aeroespacial devido a propriedades
como a 6tima relacdo resisténcia/peso (com uma resisténcia a tracdo entre 2 a 7 GPa, sendo,
pelo menos, quatro vezes mais leve do que o aco — a fibra de carbono tem densidade préxima
a 1,7 g/lcm®, enquanto os acos, 7,8 g/cm®) e a alta rigidez (com um mddulo de elasticidade
entre 200 e 900 GPa). O mercado global de fibra de carbono alcancou US$ 1,98 bilhdo em
2014, enquanto o mercado de compdsitos de fibra de carbono (incluindo todos os tipos de
matriz), US$ 16,6 bilhdes no mesmo ano. PrevisGes mostram que o mercado de fibra de
carbono e de seus compdsitos atingirdo, respectivamente, US$ 4,3 e US$ 33,6 bilhdes em
2021, sendo os setores aeroespacial e industrial os grandes responsaveis por esse crescimento.

Espera-se que a demanda global de fibra de carbono aumente de 58 mil toneladas, em 2015,
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para mais de 100 mil toneladas até 2020. Como resultado desse elevado consumo, em lugares
como Estados Unidos e Europa, séo produzidos, aproximadamente, 3.000 toneladas/ano de
sucata de compdsitos reforcados com fibra de carbono. Legislacdes ambientais tém obrigado
as industrias a encontrarem métodos alternativos a incineracdo convencional e a destinacéo
em aterros para essas sucatas. No entanto, a reciclagem da fibra de carbono ainda é
desafiadora, uma vez que esse processo pode modificar suas propriedades mecénicas e
superficiais (JAGADISH et al., 2018; LYNE et al., 2018; NEWCOMB, 2016; ZABIHI et al.,
2017).

1.1 OBJETIVO

O objetivo do presente trabalho concentra-se no desenvolvimento de um procedimento
para produzir um compdsito metalico com matriz de liga de titanio (Ti-6Al-4V) reforcado
com fibra de carbono. Além disso, esse estudo foi motivado pela possibilidade de utilizar

tecidos residuais de fibra de carbono, de forma a contribuir para 0 meio ambiente.
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2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 CONSIDERACOES GERAIS

No desenvolvimento de materiais para condi¢des de servico adversas, como na industria
aeronautica, o titanio e suas ligas tém lugar de destaque, devido & combinagdo Unica de alta
resisténcia especifica e excelente resisténcia a corrosdo. Na industria automobilistica,
empresas como Ferrari, Porsche e Honda tém usado titanio puro e a liga Ti-6Al-4V para a
fabricacdo de pecas como hastes de ligacdo, valvulas e sistemas de freio para veiculos de luxo.
Tem emergido, inclusive, a fabricacdo de componentes utilizando a metalurgia do pd, devido
a vantagens como o0 baixo custo, e elevado desempenho (ALMEIDA et al., 2016; XU et al.,
2019; YAN, 2013; ZEPKA, 2015).

A liga Ti-6Al-4V ¢ interessante para industrias como a aeronautica e a aeroespacial
devido a menor densidade em relacdo ao titanio puro, no entanto, mantendo as propriedades
fisicas e mecéanicas favoraveis, uma vez que sua microestrutura constituida por duas fases
contribui para uma resisténcia mecanica mais elevada. A liga é formada por fase a + 3, com a
combinacdo de estabilizadores alfa e beta, ou seja, a fase a hexagonal com aluminio em
solucdo solida, e a fase # com o vanadio estabilizando o reticulado cubico de corpo centrado.
O arranjo dessas fases ird depender das condicbes de tratamento térmico, uma vez que,
normalmente, a fase a precipita da fase 4. Essa microestrutura de duas fases da liga Ti-6Al-4V
contribui para uma resisténcia mecanica mais elevada quando comparada com o titanio puro.
(ALMEIDA et al., 2016; MAJA et al., 2018; XU et al., 2019; YAN, 2013; ZEPKA, 2015).

Os elevados custos de extracdo e producdo impedem uma expansdo do emprego de
titdnio para as industrias de producdo em massa, como a automotiva e aeroespacial. O custo
para extracdo do titdnio € 15 vezes maior do que do ferro e 3 vezes maior do que do aluminio.
Isso se deve, principalmente, a alta afinidade por intersticiais como oxigénio, nitrogénio e
carbono, o que diminui sua ductibilidade; e a baixa usinabilidade devido a baixa
condutividade térmica. O emprego de técnicas alternativas de processamento, como a
metalurgia do po, tem sido uma alternativa para reduzir os altos custos de manipulagédo do
tithnio. Quando aliada a técnicas de sinterizagdo a alto vacuo, esse processo proporciona a
obtencdo de pecas de titdnio com elevada densificacdo a um custo menor (BOLZONI, 2017;
TADEI, 2004).

A fibra de carbono tem sido utilizada, desde os anos 60, como refor¢o de compdsitos de

matriz polimérica, aplicados em diversos campos, como na aviagdo e na industria aeroespacial.
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Contudo, a fibra de carbono apresenta uma adesé@o interfacial pobre com a maioria dos
materiais poliméricos, resultado de sua inércia quimica e baixa energia de superficie. Como a
interface possui um importante papel nas propriedades mecanicas finais do composito, essa
baixa interacdo limita a performance desses materiais e esconde o potencial da fibra de
carbono. Devido a isso, diversos tratamentos superficiais sdo utilizados para transpor essa
barreira (ZABIHI, 2017). Em geral os compositos metalicos sdo fabricados utilizando fibras
como reforgo, como as fibras de carbono. Suas propriedades séo de grande interesse por parte
dos setores aeronautico e aeroespacial, sendo estes os grandes impulsionadores no
desenvolvimento de materiais compositos (SHIRVANIMOGHADDAM, 2017).

As vantagens em se utilizar fibra de carbono em compdsitos incluem maior resisténcia a
tracdo do gque o0 aco, sendo, pelo menos, quatro vezes mais leve, maior modulo de elasticidade
especifico se comparada a outras fibras, como a de vidro, além de alta resisténcia a fadiga e
imunidade a corrosdao. Quando os requisitos de desempenho ndo sdo tdo exigentes, a
competitividade de outras fibras em relacéo a de carbono aumenta, pois, devido a forma como
é obtida, a fibra de carbono é de alto custo. A distribuicdo da fibra influencia a uniformidade
ou homogeneidade do compdsito: quanto mais uniforme ela for, mais homogéneo é o reforco
e menores as chances de falhas em areas mais frageis (PIVATTO, 2014,
SHIRVANIMOGHADDAM, 2017).

2.2 MOAGEM DE ALTA ENERGIA

Quando pecas sdo produzidas a partir de pds, por meio da aplicacdo de pressdo e calor,
tem-se a técnica de processamento denominada metalurgia do p6. Trata-se de uma maneira
eficiente na producdo de pecas, por permitir o ajuste da composicao quimica, por eliminar ou
diminuir as operacdes da usinagem, uma vez que a peca ja é obtida proxima ao formato final,
pela pureza dos produtos obtidos, e pela facilidade com que se pode automatizar o processo,
sendo utilizada em ramos como o automobilistico, o aeroespacial, o de informatica, entre
outros. Além disso, obtém-se ligas a custos inferiores ao da metalurgia convencional,
possibilitando reaproveitamento de material. Ela apresenta, também, um aproveitamento de
matéria-prima acima de 95%, sendo um processo ambientalmente vantajoso, que exige baixa
energia e gera pouca perda (GROSSI, 2016; MONTEIRO, 2016). Dentre outras vantagens
desta técnica estdo a possibilidade de utilizar metais de elevado ponto de fusdo, o controle de

porosidade, e a viabilidade de confeccionar compdsitos de matriz metéalica. As etapas
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envolvidas sdo a obtencdo do p6, a compactacdo e a sinterizacdo, sendo a moagem o método
mais utilizado na obtencgdo de p6s (SOUZA, 2017).

Dentre as técnicas de processamento de pds, encontra-se a moagem de alta energia
(MAE), desenvolvida por volta de 1960 por John Benjamin para a producdo de superligas
reforcadas com dispersdo de 6xido de niquel aplicadas em turbinas a gés. Trata-se de uma
sintese mecano-quimica em que misturas de pds sdao moidas para obtencdo de ligas ou
compositos, através da transferéncia de massa. A reducdo do tamanho das particulas ocorre
devido a fratura das mesmas, aumentando a area superficial, modificando sua forma,
induzindo a dispersdo dos componentes e ao aumento de defeitos nos solidos. Ela envolve
repetidos ciclos de deformacédo, soldagem a frio, fragmentacdo e re-soldagem a frio das
particulas dos pos, sendo realizada em moinho de bolas de alta energia, em que se imprimira
altas velocidades de rotacao e frequéncia de impacto entre as bolas de moagem e o material a
ser moido. Nesse processo, a energia cinética aumenta, uma vez que a aceleracao das esferas é
superior a da gravidade (SILVA, 2017b; SILVA, 2017c; SOUZA, 2017).

Trata-se de um processo complexo, envolvendo diversos parametros que precisam ser
controlados para a obtencdo do produto nas condicdes desejadas, dentre eles o tipo de moinho,
o tamanho e o material das esferas, a relacdo de massa esferas/po, o volume ocupado pelo
conjunto no jarro de moagem, a atmosfera de moagem, o tempo, e 0s agentes controladores de
processo (SILVA, 2017a; SOUZA, 2017).

A energia envolvida no processo é consideravelmente alta, sendo que a densidade de
energia nos moinhos utilizados na moagem de alta energia é de 100 a 1.000 vezes maior que a
densidade de energia gerada nos moinhos convencionais. Devido ao envolvimento de elevada
energia mecanica no interior do moinho, essa ¢ uma técnica que diminui a temperatura de
sinterizacdo, pois a energia produzida contribui para que as reagdes ocorram em temperaturas
mais baixas. Devido a geracdo de defeitos durante o processo e ao aumento da temperatura
durante a moagem, a difusividade dos elementos na matriz € favorecida, resultando na
producéo de pos com alta sinterabilidade em relacdo a moagem convencional (LOPES, 2016;
OLIVEIRA, 2016).

A literatura apresenta alguns trabalhos sobre a caracterizacdo de compdsitos metalicos,
utilizando matriz de liga de titanio e reforgo de fibra de carbono. Even, Arvieur, e Quenisset
(2008) prepararam um composito metalico com matriz metalica a base de titanio reforcado
por fibra de carbono. Os autores desenvolveram uma técnica que envolve metalurgia do po e
técnicas utilizadas para processar compdsitos ceramicos e poliméricos. Eles concluiram que

este metodo permite processar o titanio (reativo em altas temperaturas) em temperaturas mais
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baixas, diminuindo sua interacdo e posterior degradacdo do reforco (fibras de carbono).
Contudo, os testes de tracdo mostraram que a presenca do reforco em diferentes fragdes
volumétricas provocou uma reducdo da rigidez e da resisténcia mecanica do material
composito (EVEN; ARVIEUR; QUENISSET, 2008).

2.3 SINTERIZACAO

A sinterizacdo € um tratamento térmico utilizado para que se forme, a partir de
particulas, uma peca sélida coerente através de mecanismos de transporte de matéria. A
densificacdo do material é promovida pelo aumento da temperatura, gerando maior adesdo
entre as particulas, com consequente aumento da resisténcia mecanica, e o potencial
termodinamico que opera durante a sinterizacdo é a reducdo da energia em excesso associada
com a superficie. Esta reducdo pode ocorrer por dois fatores, sendo eles: (1) reducdo da area
superficial total, uma vez que ha um aumento no tamanho médio das particulas, e (2) criacéo
de areas de contornos de grdos, que promove a eliminacdo de interfaces solido-vapor,
promovendo a densificacdo. Tratando-se de um processo de difusdo, com a reducdo da area
superficial especifica, resultando na formacgdo de contorno de grédos, e na unido interparticulas
que leva ao crescimento de “pescogos”, o que densifica e contrai volumetricamente o sistema
(FLORIO, 1998; MACEDO, 2017; MOLISANI; GOLDENSTEIN; YOSHIMURA, 2006;
SILVA, 2017a).

O processo de sinterizacdo no estado sélido por ser dividido em trés estagios. O estagio
inicial € caracterizado pelo crescimento de um ‘“pesco¢o” no ponto de contato entre as
particulas s6lidas, acompanhado por um pequeno aumento na densidade (cerca de 10%). A
cinética do processo pode ser controlada por uma série de processos de difusdo, os quais
definem diferentes caminhos para o transporte da matéria. Os principais processos de difusao
sdo: (1) difuséo por contorno, (2) difusdo na rede a partir da regido superficial, (3) difusdo na
rede a partir da regido de contorno, (4) difuséo superficial, (5) difusdo na rede a partir de
discordancias ou outra fonte, e (6) transporte via vapor. No inicio do estagio intermediario
ocorre acentuado crescimento dos grdos, quando ha a formacdo de poros cilindricos
interconectados, e fechamento de poros acompanhado de densificacdo devido a acdo das
respectivas energias de tensdes superficiais. Ja no inicio do estagio final, os poros cilindricos
sdo transformados em poros praticamente esféricos (MOLISANI; GOLDENSTEIN;
YOSHIMURA, 2006; TEBCHERAN et al., 2003).
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No caso de materiais compositos, 0 processo de densificagdo é controlado pela matriz
metélica, no entanto, a fracdo de reforco influenciard na deformacédo das particulas da matriz,
guanto maior esse valor, mais elas terdo que se deformar para atingir uma determinada
densidade. Além disso, a aplicacdo de altas temperaturas durante o processo de sinterizacéo de
um composito pode acarretar em reagdes quimicas entre 0s componentes, 0 que, muitas vezes,
pode ser prejudicial as propriedades mecénicas do material final. Uma maneira apropriada
para evitar essas reagdes indesejadas € o uso de atmosferas inertes (FURTADO, 2016;
VIANA, 2017).

Xu e Nash (2014) investigaram a evolugdo dos gréos e os mecanismos de sinterizagéo
de dois diferentes pds de Ti-6Al-4V em diferentes tempos e temperaturas de sinterizacao, de
modo a compara-los. Eles verificaram que, até 900°C e abaixo de 91% de densidade relativa
sinterizada, a difusdo entre os contornos de grdo domina a sinterizacdo. Ja a temperaturas
mais altas (1100-1300°C), o processo de densificacdo € dominado pela difusdo entre a
estrutura do cristal (em rede). Foram utilizados pos de Ti-6Al-4V passados, previamente, por
uma moagem de alta energia em atmosfera de argdnio por 15 minutos e como recebidos,
ambos foram prensados e sinterizados nas mesmas condi¢fes. Os compactos verdes foram
sinterizados em forno a vacuo (107 torr), a 1371°C, por 90 minutos, taxa de aquecimento de
20°C/min, com circulagéo de argonio durante o aquecimento e o tempo de espera. Os corpos
de prova foram, posteriormente, utilizados para a determinacdo da densidade sinterizada,
testes mecanicos e analises microestruturais. Ao final, foi possivel concluir que os poés
produzidos a partir do processo Armstrong (uma estrutura tridimensional porosa e dendritica
com uma elevada area de superficie especifica) obtiveram uma densidade sinterizada de
99,7% em comparacdo com 86% dos pds hidratados e desidratados da liga, além de melhor
ductilidade, e grdos muitos pequenos no estagio intermediario da sinterizacdo, o que promove

o0 controle do processo por difusdo do contorno de grao (XU; NASH, 2014).

2.4 INTERFACE MATRIZ/REFORCO

A interface, regido de ligacdo entre o reforgo e a matriz, desempenha um importante
papel no controle da eficiéncia de transferéncia de carga nos compositos. No caso dos
compositos metalicos, a interface se classifica em trés tipos de acordo com as estruturas de
ligagdo: ligacdo mecénica, ligacdo por difusdo e ligagdo quimica, sendo que a forca de ligacdo

aumenta nessa ordem (CHU et al., 2018).
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O maior obstaculo na fabricacdo de compdsitos metélicos de alta performance
reforcados com fibra de carbono € obter uma interface bem ligada entre a matriz e o reforgo.
Em condicgdes tipicas, ha grande ocorréncia de defeitos de porosidade, devido a fraca
molhabilidade da fibra, fazendo com que a interface seja ligada, apenas, mecanicamente, logo
insuficiente para a transferéncia efetiva de carga. Apesar do aumento de temperatura melhorar
a molhabilidade das fibras, aumenta, também, a reatividade dos componentes, e esse produto
de reacdo na interface € prejudicial aos compositos, por interferir em suas propriedades fisicas
e mecanicas (CHU et al., 2018; MUNIR et al., 2017a; MUNIR et al., 2017D).

Yi et al. (2018) realizaram estudos de extracdo de nanotubos com microscopia
eletronica de varredura (MEV), in situ, para quantificar a resisténcia mecanica das interfaces
de ligacdo nos nanocompdsitos de titanio reforcado com nanotubos de carbono (CNT). A
estrutura de CNT-Ti foi formada depositando primeiro uma camada de titanio, seguido por
uma deposicdo spin coating de uma solucdo de nanotubo bem dispersa (0,1 % de
concentracdo de CNT), e, entdo, uma nova deposicdo de filme de titdnio. A temperatura
dentro da camara de vacuo durante a deposicdo foi um pouco maior que a temperatura
ambiente. Os estudos revelaram um efeito de atraso de cisalhamento na transferéncia de carga
na interface CNT-Ti. Esse fato foi atribuido a fortes interacGes de quimisorcdo de atomos de
titnio nas superficies dos nanotubos (Y1 et al., 2018).

Wang et al. (2015) produziram um compdsito de matriz de titanio reforcada com
nanotubo de carbono de multicamadas, por meio do método de sinterizacdo por plasma, em
uma baixa temperatura de sinterizacdo, 550°C. Eles investigaram o efeito da fracdo de peso do
reforco na densificacdo, nas composicOes das fases, e nas propriedades térmicas e mecanicas.
Foi possivel concluir que a baixa temperatura de sinterizacdo e a alta pressdo utilizada no
processo de sinterizacdo produziram compositos densos e com uma microestrutura fina, e
controlaram a reacao entre o titanio e o nanotubo de carbono em multicamadas. A fracdo de
reforco que apresentou maior tensdo de compressao (1106 MPa) foi de 0,4 % em peso. Pode-
se perceber, também, que quanto menor a fracdo, em peso, de reforco adicionada melhor a
performance condutora do compdsito (WANG et al., 2015).

Munir et al. (2017b) analisaram a microestrutura e as propriedades mecanicas de
composito de matriz de titanio refor¢cada com nanotubo de carbono, fabricado via sinterizacao
por plasma, em duas temperaturas de sinterizacdo: 800 e 900°C, de modo a avaliar o efeito da
temperatura. A presenca de uma elevada forca de Van der Waal e de uma alta area de
superficie especifica (cerca de 250 m?/g) faz com que os nanotubos de carbono de multi-

camada tendam a aglomerar, dificultando, também, sua dispersdo em matrizes metalicas. Eles
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puderam concluir que a aglomeracdo dos nanotubos de carbono multi-camada ocorreu em
altas temperaturas de sinterizagdo (900°C), o que favoreceu as reacgdes interfaciais entre os
nanotubos e a matriz de titanio, levando a um declinio na resisténcia a compressao e nas
propriedades tribologicas dos compositos fabricados. Além disso, quando os nanotubos de
carbono sdo submetidos a moagem de alta energia, ha formacdo de defeitos, o que leva a
hibridizacdo do material, passando de sp? estavel para sp® altamente reativo. Por isso, o
processamento deve manter a caracteristica da rede de carbono sp? nos nanotubos, o que
possibilita maior dispersdo e controle de reacfes interfaciais em altas temperaturas (MUNIR
et al., 2017Db).

Em outro trabalho realizado por Munir et al. (2017a), eles estudaram a melhoria da
eficiéncia do reforco de nanotubos de carbono em compositos de matriz de titanio, realizando
0 método de sinterizacdo por plasma, contudo, a Unica temperatura de sinterizacdo foi de
800°C. Eles concluiram que aumentar a fracéo do reforgo levou a formacédo de defeitos em sua
estrutura grafitica, o que desencadeou a formac&o in situ de TiC durante a alta temperatura de
consolidacdo via sinterizacdo por plasma, o que causou uma diminuicdo na eficiéncia dos
nanotubos de carbono multi-camada como reforco. Além disso, puderam constatar que, para a
obtencdo de propriedades mecanicas extraordinarias e efeitos de refor¢co dos nanotubos de
carbono em compodsitos, é essencial controlar os defeitos na hibridizacdo sp? dos nanotubos e
manter sua integridade estrutural durante os estdgios do processamento (MUNIR et al.,
2017a).
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIAIS

3.1.1 Matriz metélica

O compdsito metélico foi produzido a partir de pos de titanio, de aluminio, e de vanadio.
Os pbs sdo da marca Alfa Aesar e foram comprados através da empresa Sellex. Todos
apresentam tamanho de particula menor que 325 mesh, sendo que os de titdnio apresentam
99,00% de pureza; os de aluminio, 99,97%; e os de vanadio, 99,50%.

3.1.2 Reforgo Plain Weave

O reforco de fibra de carbono foi obtido a partir de tecidos plain weave com 3 mil
filamentos. Para a producdo do tecido, foram utilizadas fibras de carbono Hexcel® AS4 GP
3K. Trata-se de uma fibra continua, classificada como high strenght e high strain. As
principais caracteristicas do tecido e das fibras estdo apresentadas na Tabela 1. A quantidade
selecionada foi calculada de modo que a fracdo volumétrica de fibras no composito atingisse
25% (LUO et al., 2012). A escolha dessa fracdo foi feita com base em compositos metéalicos
com matriz de Ti-6Al-4V ja existentes no mercado.

A fibra de carbono foi incluida apds o processo de moagem dos pos elementares da liga
Ti-6Al-4V.

Tabela 1: Propriedades do refor¢o de fibra de carbono.

Tipo de trama Fibra Resisténcia a Madulo de Densidade
tracdo (MPa) Young (GPa) (g/cm?)
Intercalada 1x1 AS4 GP 4,619 231 1,79

Fonte: Adaptado de Hexcel (2016).

Os tecidos de fibra de carbono utilizados foram residuos de processamento de
compositos poliméricos fabricados pelo grupo de pesquisa “Fadiga e Materiais Aeronauticos”.
O processamento desses compdsitos pode gerar restos de tecidos que se tornariam inviaveis

para o processo (geralmente, por RTM) por limitagOes, principalmente, de tamanho. Dessa
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forma, o aproveitamento desse material através da moagem ainda garante que as propriedades
do reforgo permanegam intactas.

3.2 METODOS

3.2.1 Moagem de alta energia da liga

Com base na literatura (MINATTI; FURLAN; RODRIGUES, 2012), realizou-se a
moagem no moinho planetario Fritsch Pulverisette, localizado no Departamento de
Engenharia de Materiais da Escola de Engenharia de Lorena — EEL/USP, em atmosfera de
argénio, em meio de esferas de carbeto de tungsténio, com parafina (7% em peso do p6) como
agente controlador de processo (PCA). O tempo de moagem foi de 24 horas, em intensidade
de moinho 8 (284 rpm), com razdo de peso esfera/pé sendo 7:1. Devido a elevacdo de
temperatura dentro do moinho de alta energia durante o processo, o tempo total de 24 horas de
moagem foi feito em etapas de uma hora, de maneira descontinua.

Para a producdo da liga, realizou-se, em uma glove box com atmosfera de argdnio, a
pesagem das massas necessarias de cada po, seguindo as porcentagens pré-determinadas da
liga Ti-6Al-4V. A partir da massa total de pé metalico pesada, adicionou-se 7% em massa de
agente controlador de processo a cada moagem. Para determinar a razdo de peso esfera/pd,
pesou-se a massa total de pd obtida, somada a massa de parafina determinada, e as massas das
esferas disponiveis para serem adicionadas ao jarro. Para encontrar a razdo 7:1, divide-se a
soma das massas das esferas selecionadas pela massa de p6 + parafina. E importante ressaltar
que a massa das esferas utilizadas a cada moagem pode variar, devido a isso, ap6s cada
moagem, faz-se necessario uma nova pesagem das esferas disponiveis. As Equacbes 1 e 2

descrevem o que foi explicado.

Mpca = 0,7 * Mim (1)
Resfera/pé = (th + MPCA)/Mte =7/1 (2)

Sendo:

Mpca = massa do agente controlador de processo;
Mim = massa total do pé metélico;

Resteraips = razéo de peso esfera/po;

Mim = massa total das esferas.
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Como o moinho planetério se encontra fora da glove box, os pds dos metais precursores
ja na quantidade adequada, bem como a massa de parafina determinada, foram retirados dela
em um frasco fechado. A transferéncia dos pos e das esferas para o jarro de moagem ocorreu
em uma glove bag, com atmosfera de argénio, de modo a permitir a manipulacdo dos pos em
atmosfera inerte.

O jarro foi, entdo, fechado, retirado da glove bag, e levado ao moinho planetério para
realizacdo da moagem de alta energia. Ao fim da moagem, o jarro foi levado para a glove bag,
e 0s pos foram colocados em um frasco, que foi fechado e retirado do sistema para a etapa de

prensagem.

3.2.2 Preparacao da fibra de carbono

O tamanho da fibra foi diminuido através da moagem em um moinho de facas. O
processo foi realizado no moinho de facas modelo MA 048, do fabricante MARCONI,
localizado nas dependéncias do Departamento de Engenharia de Materiais da Escola de
Engenharia de Lorena - EEL/USP.

Antes da fibra de carbono ser adicionada ao p6 da liga de Ti-6Al-4V, foi realizada sua
dispersdo em alcool isopropilico, com a intencdo de melhorar homogeneidade do compdsito.

3.2.3 Moagem de alta energia do compdsito

A producéo do compdsito ocorreu em duas etapas: primeiro foi realizada a moagem de
alta energia dos pds metalicos, de modo a produzir a liga Ti-6Al-4V, seguindo 0s passos ja
descritos. Posteriormente, esse pd ja moido foi misturado com a fibra de carbono previamente
dispersa em alcool, e a mistura passou por uma etapa de moagem.

A moagem para a producéo do compdésito foi realizada durante uma hora, a intensidade
inferior a utilizada para a producéo da liga metalica (intensidade 4 — 157 rpm), com objetivo
de misturar a fibra de carbono ao po.

A Figura 1 apresenta um diagrama esquematico do processo desenvolvido até a etapa de

prensagem do corpo-de-prova do composito.
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Figura 1 — Diagrama esquematico do processo.
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Fonte: Autoria propria.

Para o célculo das quantidades na producdo do composito, determinou-se o volume de
um corpo de prova, de acordo com as dimensdes do molde (6,07 mm de didmetro e 10 mm de
comprimento), como a fibra de carbono deveria ocupar 25% desse volume (LUO et al., 2012),
obteve-se a massa de fibra necessaria para um corpo de prova. Buscou-se realizar a moagem
com massa necessaria para dois corpos de prova, com a intencdo de ter massa suficiente para,
ao menos, um corpo de prova final, considerando possiveis perdas e amostras para analises
fisicas e morfoldgicas. A massa de fibra foi dispersa em 25 mL de alcool isopropilico, e esse
volume de alcool é adicionado junto ao pé da liga no jarro de moagem.

Assim, do frasco com os pds da liga retirados apds a moagem de alta energia, pesou-se,
na glove box, a quantidade de p6 da liga necessaria para dois corpos de prova do compdsito
(75% do volume). E necessario manter a relagdo de peso esfera/pé em 7:1, para isso, faz-se
necessario pesar as esferas disponiveis novamente e selecionar aquelas que satisfazem a razao.

Entdo, foram colocados no jarro de moagem, em uma glove bag, a mistura de alcool e
fibra, o pd da liga Ti-6Al-4V ja previamente moido em alta energia, e as esferas. Apds 0
tempo total de moagem (1 hora), abriu-se o jarro para eliminar o alcool isopropilico presente.
Isso foi feito através da transferéncia da mistura para um Erlenmeyer, e este foi colocado em
uma placa de aquecimento para evaporacdo do liquido. Os pos do compdsito foram

transferidos para um frasco, e este foi levado para a etapa de prensagem.



27

3.2.4 Prensagem

A compactacdo dos pés da liga Ti-6Al-4V e dos pos do compdsito foi realizada na
prensa hidraulica, modelo MA 098/C, localizada no laboratorio do Departamento de Engenha-
ria de Materiais — EEL/USP. Utilizou-se uma matriz cilindrica, com pun¢des também cilindri-
cos. O didmetro do puncdo superior era de 6 mm e do inferior, 5993 mm. A compactagéo,
para 0 composito, foi realizada em duas etapas, primeiro utilizaram-se 2,4 tf — em relagéo a
area do puncdo, o que forneceu, aproximadamente, 690 MPa, durante 60 segundos (XU e
NASH, 2014). Como o corpo de prova a verde fraturou com o manuseio até o recipiente para
armazenamento, fez-se necessario uma segunda etapa, aumentando a carga para 5,0 tf — em
relacdo a area do puncdo, o que forneceu, aproximadamente, 1437,5 MPa, durante 0s mesmos
60 segundos.

Ja para a liga Ti-6Al-4V, a prensagem foi realizada em apenas uma etapa, com 2,4 tf,
que resultou em, aproximadamente, 690 MPa em relagdo a area do puncdo, com 60 segundos

de aplicacdo de carga.

3.2.5 Sinterizacao

A amostra da liga Ti-6Al-4V foi colocada em um cadinho de Nidbio e, em seguida, em
um tubo de quartzo, o qual conectou-se a um sistema de bombas mecanicas e turbo molecular
para a realizaco de vacuo menor que 10° mbar.

Ao mesmo tempo em que Vvacuo estava sendo realizado no sistema
amostra+cadinho+tubo de quartzo (fora do forno), aqueceu-se o forno até 900°C, a uma taxa
de 20°C/min. O processo de vacuo durou duas horas. Depois disso, colocou-se o sistema no
forno ja aquecido até a temperatura desejada, permanecendo nele por cinco horas. Apos esse
tempo, o sistema foi retirado do forno, que comecou a ser resfriado, a mesma taxa adotada no
aquecimento. Desligou-se o vacuo apos meia hora da retirada do sistema. Esse processo foi

utilizado para sinterizar tanto o corpo de prova da liga quanto do compésito.
3.2.6 Caracterizacao por microscopia eletronica de varredura
Para a aquisicdo de imagens do reforco, da matriz, da liga e do compaésito, foi utilizado

um microscopio eletrénico de varredura ZEISS, instalado no laboratério do Departamento de

Materiais e Tecnologia da Faculdade de Engenharia de Guaratingueta — FEG/UNESP, e,
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também, fez-se uso do MEV instalado no laboratério do Departamento de Engenharia de
Materiais — EEL/USP.

3.2.7 Difratometria de raios X

A técnica de difratometria de raios X foi utilizada para a identificacdo das fases
presentes, tanto no reforco, como na matriz e no compasito. As analises foram realizadas no
equipamento D8 Advance — Bruker, disponibilizado na FEG/UNESP. As condicdes de teste
foram: radiacdo Cuka com filtro de niquel, tensdo 40kV, corrente de 30mA, angulo (20)
variando de 10 a 90°, passo angular de 0,05° e tempo de contagem de 8 segundos. As fases
presentes na amostra foram determinadas com o auxilio do programa PowderCell for

Windows.

3.2.8 Analise Térmica

3.2.8.1 Analise termogravimétrica (TGA)

A anélise termogravimétrica € um processo que mede a variacdo da massa de uma
amostra em funcdo da temperatura ou do tempo. Os graficos obtidos pela analise de TGA vém
acompanhado da primeira derivada da curva, a DTG. A DTG analisa com maior precisao 0s
eventos térmicos de variacdes de massa, sendo mais sensivel a menores variacdes. Esse ensaio
foi realizado com o intuito de determinar a temperatura de inicio de degradacdo térmica e 0s
estagios de degradacdo do composito, de acordo com a perda de massa em funcdo da
temperatura. A analise foi realizada no equipamento SII Nanotechnology Exstar 6000, série
TG/DTA 6200, sob fluxo de nitrogénio para o compasito e de ar sintético para a liga e para a

fibra de carbono, entre 30 e 1000°C, a uma taxa de aquecimento de 10 °C/min.

3.2.8.2 Anadlise Térmica Diferencial (DTA)

A andlise térmica diferencial € uma técnica na qual mede-se a diferenca de temperatura
entre a amostra e um material de referéncia inerte, registrando-a em funcdo da temperatura,
enquanto ambos estdo submetidos a uma programagdo controlada de temperatura. Dessa

forma, foi possivel identificar eventos térmicos que ocorreram no material analisado. Esse
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ensaio foi realizado no equipamento SlII Nanotechnology Exstar 6000, série TG/DTA 6200,
sob fluxo de nitrogénio, entre 30 e 1000°C, & uma taxa de aquecimento de 10 °C/min.

3.2.9 Simulacgéo de ensaio mecanico

Devido ao tamanho dos corpos de prova confeccionados (cerca de 6,00 mm de didmetro
e 10,00 mm de comprimento), e as limitagdes dos equipamentos de ensaios mecanicos
disponiveis, realizou-se uma simulacdo computacional do ensaio de tracdo e de compressdo
dos corpos de prova cilindricos de titanio puro, da liga Ti-6Al-4V e do compdsito Ti-6Al-
4V/fibra de carbono, através do software FEMAP® . Esse é um software de simulacgéo
utilizado para a solucdo de problemas através do Método dos Elementos Finitos, em que

modela o elemento proposto e sua resposta comportamental (SALES, 2019).
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 ANALISE MICROESTRUTURAL
4.1.1 Liga Ti-6Al-4V

As Figuras 2 e 3 apresentam as imagens obtidas via MEV, para os p6s precursores de

titanio, aluminio e vanadio, bem como seus difratogramas.

Figura 2 - MEV dos pds metélicos de: (a) e (b) titanio, (c) e (d) aluminio, e (e) e (f) vanadio.
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As morfologias das particulas obtidas diferem entre si (Figura 2), mas se assemelham ao
encontrado na literatura (COSTA; ISHIKAWA, 2002; DA CRUZ et al., 2000; MINATTI,
FURLAN; RODRIGUES, 2012). A micrografia do pd de titanio feita por Minatti, Furlan, e
Rodrigues (2012) apresenta particulas menos arredondadas, com um aspecto bem geométrico
e lascado, tipico de materiais frageis, como apresentado nas Figuras 2a e 2b. Com a
micrografia do p6 de aluminio, realizada por da Cruz et al. (2000), notam-se particulas mais
arredondadas, irregulares e alongadas, tipico de materiais mais ducteis, assim como verificado
nas Figuras 2c e 2d. Micrografias de vanadio puro e na forma de po sdo mais dificeis de serem
encontradas, mas Costa, e Ishikawa (2002) obtiveram, por MEV, a imagem de p6 de vanadio
antes de um processo de moagem, e constatou-se, também, a semelhanca na morfologia das
particulas obtida pelo presente trabalho, em que o vanadio se assemelha mais ao formato do
titanio, com particulas menos arredondadas, mas com tamanhos mais uniformes.

E possivel verificar que as particulas possuem tamanhos heterogéneos, com distribuico
bimodal, dividida em particulas grosseiras, com tamanho médio de particula de 14,19 um para
o titdnio, 13,83 um para o aluminio, 17,39 um para o vanadio; e particulas finas, com
tamanho médio de particula de 1,28 um para o titanio, 2,47 um para o aluminio, e 6,86 pum
para o0 vanadio; todos os valores foram calculados com o auxilio do software ImageJ, como
explicando em mais detalhes no APENDICE A — Método de calculo do tamanho dos pos
precursores. A granulacdo heterogénea facilita a compactacao e a sinterizagdo, uma vez que as
particulas maiores vao se aproximar e, entre elas, formam intersticios, que serdo ocupados
pelas particulas menores. Dessa forma, diminui-se a porosidade do material. No entanto, essa
vantagem ndo apresenta grandes efeitos, pois, na etapa de moagem de alta energia, as
particulas dos p6s sofrerdo deformacdo elevada e formarao a liga, com particulas de tamanhos

diferentes daqueles apresentados pelos pos precursores.
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Figura 3 - DRX dos pds de (a) titénio, (b) aluminio, e (c) vanadio.
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Fonte: Autoria propria.

Na Figura 3, os planos (100), (002), (101), (102), (110), (103), (112), (201) e (211) do
titdnio com estrutura cristalografica hexagonal foram identificados para os dngulos 26 = 35,1°;
38,2% 40,2° 52,8% 62,8 70,3°% 76,5°% 77,6° e 109,2° respectivamente. Os planos
cristalogréficos caracteristicos do aluminio (111), (200), (220), (311), (222), (400), (331) e
(420) foram identificados nas posigdes 26 = 38,4°; 44,8°; 65,1° 78,1° 82,5°% 99,4° 112,3°% e
116,7°, respectivamente. Para o vanadio foram identificados os planos caracteristicos (110),
(200), (211), (220) e (310) nas posicdes 20 = 42,3% 61,2° 77,20, 92,1% e 106,7°,

respectivamente. Portanto, por DRX, ndo foram encontradas impurezas nos pds precursores

analisados.
A Figura 4a apresenta a micrografia obtida via MEV da liga Ti-6Al-4V apds o processo

de moagem, enquanto a Figura 4b apresenta o difratograma dos pos.
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Figura 4 - (a) Microscopia eletronica de varredura (MEV) e (b) DRX dos pos da liga Ti-6Al-
4V apbds moagem de alta energia no moinho planetario.
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Fonte: Autoria propria.

Verifica-se uma morfologia distinta da apresentada por quaisquer um dos pds metélicos
precursores. Os planos relacionados com a fase de titanio « (100), (002), (101), (102), (103) e
(201) estao identificados nas posi¢des 20 = 35,1; 38,2°; 40,1°; 53,0° 70,5° e 76,7°. A presenca
de carbeto de tungsténio e 6xido de titanio foi identificada através dos planos caracteristicos
(101) e (110), nas posigdes 20 = 48,0° e 61,0°% e (112) na posigao 26 = 42,0°, respectivamente.
O deslocamento em 26 para a fase « titdnio é explicado pelo processo de moagem de alta
energia que aumenta o numero de defeitos do material e diminui a cristalinidade do material.
Por esse motivo, nota-se, na Figura 4b, que os picos sdo mais largos e menos definidos, além
de um background mais grosseiro.

Na Figura 5, estdo apresentadas imagens do corpo de prova da liga Ti-6Al-4V ap6s
sinterizacdo, obtidas por MEV, e 0 DRX da amostra. Na Figura 6, apresenta-se 0 mapeamento
da composicdo quimica por Espectroscopia de Raios X por Dispersdo em Energia (EDS) da

liga Ti-6Al-4V ap0s sinterizagao.
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Figura 5 - (a) Microscopia eletronica de varredura (MEV), (b) e DRX da liga Ti-6Al-4V ap06s
sinterizagdo por cinco horas.
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Fonte: Autoria propria.

Figura 6 — Mapeamento da composicao quimica, por EDS, da liga Ti-6Al-4V apo6s
sinterizacao.
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Pelo mapeamento da composicdo quimica da Figura 6, obteve-se um resultado de
composic¢do de 90,45 % de titanio, 5,55 % de aluminio, e 4,01 % de vanadio.

Pode-se afirmar que a porcentagem da liga se aproximou da sua composicao teorica, € a
formacdo da liga Ti-6Al-4V ocorreu de forma efetiva. Além disso, analisando a Figura 6,
verifica-se uma distribuicdo homogénea dos elementos, demonstrando que as condi¢des da
moagem de alta energia foram adequadas para a producdo da liga. Pode-se, inclusive, fazer
uma comparacao entre as Figuras 5a e 6, pela escala, a ampliacdo da Figura 5a € maior do que
a utilizada pela Figura 6, logo, naquela notam-se regides mais claras e maiores, dando a
impressdo de uma distribuicdo ndo muito homogénea dos elementos, mas, pela Figura 6,
percebe-se a homogeneidade na distribuicdo por toda a liga.

Na Figura 7, estdo apresentadas imagens do corpo de prova da liga Ti-6Al-4V apos

sinterizacdo, obtidas por microscopia Optica.

Figura 7 - Microscopia 6ptica da liga Ti-6Al-4V sinterizada por cinco horas.

Fonte: Autoria propria.

A porcdo mais clara das Figuras 5a e 7a representa a fase a da liga Ti-6Al-4V, enquanto
as regides mais escuras de ambas as Figuras, a fase 4. Por uma propria limitacéo das técnicas,
n&o se consegue visualizar a fase « espalhada entre a fase . No entanto, a fase o € majoritéria,
sendo, inclusive, a Unica fase detectada no DRX da Figura 5b, e, também, evidenciada na
Figura 5a. A Figura 7b apresenta um poro no centro da amostra relacionado com um processo
de difusdo em solucdo sélida, que é um processo dependente do tempo e da temperatura.
\erificam-se, também, diversos pontos pretos nas Figuras 5a e 7a, tratando-se de poros
menores. Na Figura 5b, nota-se que ha TiO2 na liga, demonstrando contaminagéo por
oxigénio durante processo.
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4.1.2 Composito Ti-6Al-4V/fibra de carbono

O DRX do reforco, bem como a imagem, obtida por microscopia Optica, da fibra de

carbono utilizada para producdo do compésito estdo apresentados na Figura 8.

Figura 8 - (a) Fotografia e (b) espectro de difracéo de raios X da fibra de carbono.
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Fonte: Autoria propria.

Pela analise da Figura 8b, percebe-se que a fibra de carbono apresenta picos mais largos,
com um perfil intermediario entre cristalino e amorfo. H4, ainda, picos ndo identificados. Por
se tratar de uma fibra oriunda de tecido residual, utilizado para aplicacdo em compdsitos
poliméricos, ndo é possivel identificar por qual tratamento superficial esse tecido passou para
gue houvesse melhor adesdo entre o reforco e a matriz polimérica, dessa forma, pode-se dizer
que os picos referem-se a residuos e tratamentos superficiais da fibra.

A imagem dos p6s do primeiro composito produzido, obtidas por microscopia eletrénica

de varredura, e 0 DRX da amostra estdo apresentados na Figura 9.
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Figura 9 - (a) Microscopia eletronica de varredura (MEV) e (b) difratograma dos pos
do compdsito Ti-6Al-4V/fibra de carbono apds moagem em moinho planetério.
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Fonte: Autoria prépria.

Pela analise da Figura 9b, nota-se a presenca de TiC mesmo antes da sinterizacdo do
material, demonstrando que o aumento de temperatura durante o processo de moagem de alta
energia foi suficiente para que o titdnio ja comecasse a reagir com o carbono. No entanto, a
Figura 9a mostra a fibra de carbono bem distribuida pela matriz de liga metalica ainda em pé.

O composito produzido com cinco e duas horas de sinterizacdo, bem como o

mapeamento da composicao por EDS estéo apresentados nas Figuras 10 e 11, respectivamente.

Figura 10 - Microscopia eletrdnica de varredura (MEV) do composito de matriz de Ti-6Al-4V

reforgado com fibra de carbono apos (a) cinco e (b) duas horas de sinterizacao.
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Fonte: Autoria propria.
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Figura 11 - Mapeamento do carbono na composi¢do quimica, por EDS, do composito apos (a),
(b), (c) cinco, e (d), (e), (f) duas horas de sinterizacéo.
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Figura 11 - Mapeamento do carbono na composi¢do quimica, por EDS, do comp0sito apos (a),
(b), (c) cinco, e (d), (e), (f) duas horas de sinterizacéo.
(concluséo)
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Fonte: Autoria propria.

E possivel fazer uma correlacdo entre as Figuras 10 e 11. Nas Figuras 11b e 1le,
percebe-se que o carbono se difundiu por toda a matriz do compdsito, formando TiC, que s&o
as regides mais claras da Figura 10. Nas Figuras 11c e 11f, é possivel verificar distribuicdo
homogénea do titanio pela matriz. As regides mais escuras com formatos diferentes da fibra
da Figura 11c contém aluminio e vanadio, regifes cinzas da Figura 10 e 11a, indicando que,
durante a sinterizacdo do composito, ocorre a atracdo do titanio por intersticiais como o
carbono, resultando na separacdo entre o titdnio e o aluminio, e o titdnio e o vanadio,
favorecendo a formacéo de TiC.

Nas Figuras 12 e 13, estdo apresentadas as imagens dos corpos de prova com diferentes
tempos de sinterizacdo, obtidas por microscopia Optica, e os espectros de difracdo de raios X

de cada amostra.
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Figura 12 - Composito de matriz Ti-6Al-4V reforcado com fibra de carbono, reagente Kroll,
ampliada 50x e 200x, respectivamente, com (a) e (b) cinco horas, e (c) e (d) duas horas de

sinterizacao.

Fonte: Autoria propria.
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Figura 13 - Difratograma do compdsito de matriz Ti-6Al-4V reforgado com fibra de carbono,

apos (a) cinco horas, e (b) duas horas de sinterizagéo.
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Fonte: Autoria propria.

A microestrutura do compdsito esta formada, basicamente, por fibra de carbono e matriz
de carboneto de titanio. O carbono da fibra se difundiu por toda a matriz reagindo com o
titanio e transformando a matriz metéalica em composto ceramico. A diminui¢do no tempo de
sinterizacdo ndo impediu a reacdo completa do carbono com a matriz. Contudo, as Figuras
12c e 12d apresentam uma maior propor¢do de partes metalicas, onde prevaleceram aluminio
e vanadio, como discutido para as Figuras 10 e 11. Além disso, apesar da formacéo de TiC no
compdsito, pela analise das Figuras 10 e 12, destaca-se a distribuicdo homogénea da fibra de
carbono por toda a matriz, mesmo apds a sinteriza¢do, mantendo a boa distribuicdo que ja
havia sido constatada na Figura 9, quando o compdsito ainda estava na forma de p6. A
imagem por MEV contribui para uma melhor visualizagdo da superficie do material e da
distribuicdo da fibra de carbono pela matriz.

Calculou-se, também, com o auxilio do software ImageJ, o diametro da fibra de carbono
antes e ap6s 0 processo. Sendo que, no inicio, era de 6,40 um, e, com a sinteriza¢do do
composito, passou para 4,60 pum com cinco horas, e para 5,92 pum com 2 horas. Esse fato
demonstra que, realmente, uma parte do carbono da fibra se difundiu para a matriz, reagindo
com o titénio, e essa difusdo foi maior para o maior tempo de sinterizacéo.

Dessa forma, a porcentagem de fibra no compasito foi calculada, a partir da Figura 10,
com o auxilio do mesmo software, através da selecdo pela razdo de aspecto, uma vez que 0
formato da fibra € bem definido e apresenta elevado valor para esse critério. O resultado
obtido foi de 11,04 %, e 9,84 % para cinco e para duas horas de sinterizacdo, respectivamente.

Considerando que apenas uma Unica imagem foi analisada, o resultado é restrito a uma sessao



42

muito pontual da superficie de cada material, por isso, encontrou-se um valor maior de
porcentagem de fibra para o compdsito sinterizado por cinco horas se comparado ao
sinterizado por duas horas, entretanto pode-se considerar que os resultados obtidos sdo
praticamente iguais, ou seja, a porcentagem de fibra de carbono no compdsito ndo sofreu
muita influéncia dos dois tempos de sinterizacdo utilizados. No entanto, pelo diametro da
fibra, nota-se a mudanca de extenséo de reagdo do carbono com o titanio, sendo esta maior

para 0 maior tempo de sinterizacéo.
4.2 ANALISE TERMICA

A massa inicial de amostra de fibra de carbono foi 7,614 mg; para a liga, foi de 7,153
mg; e, para o composito, foi de 6,766 mg. As analises de DTA foram realizadas em triplicata.
As Figura 14 a 16 apresentam os graficos de TGA e DTG obtidos para a fibra de carbono,

para os pos da liga Ti-6Al-4V, e do composito, respectivamente.

Figura 14 - Curvas de TGA e DTG para a fibra de carbono apds moagem (atmosfera oxidante).
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Fonte: Autoria propria.



Figura 15 - Curvas de TGA e DTG para os pos da liga Ti-6Al-4V (atmosfera oxidante).
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Fonte: Autoria propria.

Figura 16 - Curvas de TGA e DTG para os pos do compésito Ti-6Al-4V/fibra de carbono
(atmosfera inerte).
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As Figuras 17 a 19 apresentam os gréaficos de DTA obtidos para a fibra de carbono, para
0s pos da liga Ti-6Al-4V, e do composito, respectivamente.

Figura 17 - Curvas de DTA para a fibra de carbono apds moagem.
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Fonte: Autoria propria.

Figura 18 - Curvas de DTA para os p0s da liga Ti-6Al-4V.
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Figura 19 - Curvas de DTA para os pds do composito Ti-6Al-4V/fibra de carbono.
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4.3 SIMULACAO DE ENSAIO MECANICO

Os resultados encontrados a partir da simula¢éo do ensaio mecanico estdo apresentados

na Tabela 2.

Tabela 2: Resultados da simulacdo de tragdo e compressdo no software FEMAP®,

Material Compressdo Von | Compressao Real Tracao Von Tracdo Real
Mises (MPa) (MPa) Mises (MPa) (MPa)
Titanio Puro 80,366 56,003 76,662 63,000
Liga Ti-6Al-4V 154,458 113,969 154,458 130,138
Comp6sito 77,966 57,114 43,531 36,905

Fonte: Autoria propria

A maneira mais adequada de predizer o escoamento de materiais ducteis, como 0s
metais, é utilizando a férmula de Von Mises, um critério isotrpico. Nesse caso, a falha do
material ocorre quando a tensdo equivalente se iguala a tensdo Gltima de resisténcia, assim,

considera-se, principalmente, a parte elastica do material (SONI et al., 2008). J& a condigéo
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real € a mais préxima de um ensaio real, em que se aproxima da resisténcia final do material,
sendo essa sempre menor do que a resisténcia maxima, considerada por Von Mises. Pode-se
verificar que a liga Ti-6Al-4V apresentou os maiores resultados de resisténcia a tracdo e a
compressdo. Ja 0 compdsito obteve os menores resultados de resisténcia a tracdo e a
compressdo, exceto para a compressao real em comparagdo com o titdnio puro. A intencdo da
confeccdo do composito era que, justamente, este apresentasse propriedades mecénicas
superiores a da matriz, o que, efetivamente, ndo aconteceu. Com o resultado da simulagéo,
pode-se concluir que a porcentagem de fibra utilizada ndo foi adequada, mesmo que a
sinterizacdo ocorresse como 0 planejado, a quantidade de fibra foi muito elevada,
prejudicando as propriedades mecanicas finais do compdsito.

As Figuras 20 a 25 apresentam as imagens obtidas na simulacdo dos ensaios de tracédo e

de compressdo para o titanio puro, para a liga Ti-6Al-4V, e para o compdsito.

Figura 20 — Simulacéo de ensaio de tracéo (a) real, e (b) Von Mises para o titanio puro.

Fonte: Autoria propria.

Figura 21 — Simulacéo de ensaio de tragéo (a) real, e (b) Von Mises para a liga Ti-6Al-4V.

Fonte: Autoria propria.
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Figura 22 — Simulacédo de ensaio de tracdo (a) real, e (b) Von Mises para o composito.

Fonte: Autoria prépria.

Figura 23 — Simulacdo de ensaio de compressao (a) real, e (b) Von Mises para o titanio puro.

Fonte: Autoria propria.

Figura 24 — Simulacédo de ensaio de compresséo (a) real, e (b) Von Mises para a liga Ti-6Al-
4V.

Fonte: Autoria prépria.

Figura 25 — Simulacdo de ensaio de compressao (a) real, e (b) Von Mises para 0 composito.

Fonte: Autoria propria.
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Pela anélise das Figuras 20 a 22, € possivel verificar que, para os trés materiais, 0s
maiores esforcos se concentram na extremidade do corpo de prova onde a forga é aplicada, e,
no caso de Von Mises, essa regido é mais bem delimitada e menor. Nos casos reais, a forca vai
diminuindo de forma mais gradual, a coloracdo verde se estende um pouco mais, aparecendo
um azul mais claro, até um azul mais escuro, de acordo com a barra de escala de tensdo para
cada imagem. Também, nos casos reais, a outra extremidade do corpo de prova aparece com
esforcos menores (cor mais roxeada) em relacdo a Von Mises. Neste caso, todo o corpo de
prova fica azul escuro de forma mais homogénea, uma vez que, em Von Mises, considera-se
até a resisténcia méaxima do material, ndo tendo tempo deste valor diminuir até a resisténcia
final. Percebe-se, também, que na regido da fratura, os esforgos maiores se concentram na
superficie do material, com a regido interna central apresentando cores que representam
esforcos menores (azul escuro), pois o ensaio de tracdo ird romper o material por sua regido
mais fragil.

Com base nas Figuras 23 a 25, observa-se que 0s maiores esforgos ocorrem nas
superficies proximas do local onde a forca é aplicada, sendo, geralmente, onde se inicia a
fratura, devido a formacéo e a coalescéncia de microvazios, tanto para o caso real quanto para
0 Von Mises, semelhante ao que ocorre na simulacdo do ensaio de tracdo. Verifica-se, também,
que nessas regides, os valores da forca se assemelham aos resultados da Tabela 2,
representando a resisténcia do material em compressédo. Ao logo do corpo de prova, 0S
esforcos vdo diminuindo gradualmente, e, diferente do Von Mises, no caso real, a outra
extremidade apresenta esfor¢cos menores do que 0s gque estdo na extensdo do corpo de prova.
Ja para Von Mises, esses valores sdo mais semelhantes durante toda a extensao, incluindo a
extremidade oposta, evidenciando pela coloracéo que pouco difere.

4.4 DISCUSSOES

No trabalho realizado por Sivakumar, Ananthi, e Ramanathan (2017), foram analisadas
a producdo e as propriedades mecénicas de um composito de matriz de Ti-6Al-4V reforcado
com nanoparticulas de SiC. As andlises de DRX mostradas na Figura 4b, bem como as
analises feitas pela referéncia, apontam a presenca das fases « Ti, contudo, diferente da
literatura, encontrou-se, também, WC e TiO», aquele é devido as esferas de moagem, e este
estd relacionado a reacdo com oxigénio durante a manipulagdo do po entre as etapas do
processo. Com base na Figura 4b, pode-se observar um deslocamento dos picos de titanio a,

que pode ser explicado da seguinte forma: (1) trata-se de uma liga, entdo, ha a presenca de
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outros elementos (aluminio e vanadio); (2) pela presenca de defeitos, gerados durante a
moagem, o que justifica, também, a presenca de picos mais largos no DRX; (3) e consequente
perda de cristalinidade, interferindo no tamanho do parametro de rede da estrutura cristalina.

Adegbenjo et al. (2017) produziram um composito cuja matriz metalica é a liga de
tithnio (Ti-6Al-4V) reforcada com nanotubo de carbono multi-camada grafitizado. O
composito foi preparado por metalurgia do po, via moagem de alta energia, com diferentes
porcentagens de reforco na matriz. Os parametros de dispersdao foram escolhidos de forma que
0 moinho de bolas atuasse como meio de mistura ao invés de meio de moagem, para
minimizar a geracdo de defeitos estruturais e controlar a reagdo interfacial entre a matriz e o
reforco durante o processo de dispersdo, assim como foi feito no presente trabalho. A anélise
por DRX, feita por estes autores, apresentaram picos de a-Ti, que é a fase estavel presente em
maior quantidade, e ndo apresentaram picos referentes ao nanotubo de carbono, o que pode ter
ocorrido devido ao limite de deteccdo desta técnica. Segundo os autores, este comportamento
é resultado da diferenca nos coeficientes de absor¢do de massa do titanio e do carbono (para
radi¢do Cu Ko) que sdo 208 e 4,6 m?/g, respectivamente, sendo dificil detectar o carbono na
presenca de titdnio. Essa auséncia de picos de carbono pode, também, significar dispersao
homogénea do refor¢o na matriz de Ti-6Al-4V.

De acordo com a literatura, a exposicao do titanio ao ar, a temperatura ambiente, leva a
formacdo espontanea de um filme de 6xido, amorfo, fino (5-10 nm de espessura) e passivo em
sua superficie. Esse filme é composto por trés camadas: adjacente ao titdnio metalico tem-se
TiO; o Ti.O3 é um oxido intermediario; e, em contato com o ambiente, tem-se TiO, anatase.
Gemelli, e Camargo (2007) estudaram a caracterizacdo térmica do titanio puro comercial,
considerando sua cinética de oxidacdo (através da termogravimetria isotérmica) e seus
produtos de corrosdo formados ao ar. Os graficos de TGA e DTA da liga Ti-6Al-4V (Figuras
15 e 18, respectivamente) podem ser comparados com os obtidos pela literatura. Eles
encontraram um pico de 276,1°C na curva de DTA que se refere a transformacdo do filme
passivo em filme cristalino de anatase. Nesta temperatura, o filme é muito fino, assim, os
picos observados por DRX referem-se ao titanio. Em seguida, a aproximadamente, 444°C
comeca a nucleacdo de rutilo, neste ponto, o filme é composto por anatase e rutilo. Outro pico,
a 718°C, indica que ha apenas rutilo, pois é o Unico 6xido estavel acima dessa temperatura. O
pico obtido a 900°C é devido a transformacao alotropica de a-Ti para B-Ti. Comparando as
curvas de DTA e TGA, foi verificado que, acima de 700°C, a reacdo de oxidacdo é acelerada,
pois a inclinacdo da curva de TGA se acentua. O mesmo observou-se no presente trabalho, em

que as curvas de TGA se acentuaram a partir de temperaturas proximas a 700°C. Alem disso,
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0 aumento da massa (préximo a 45%) encontrado no TGA deve-se a formacdo do 6xido. Ja
para as curvas de DTA, um Unico pico foi encontrado entre 300 e 400°C, referente a formacéo
da camada de Oxido, a partir dessa temperatura. Nao se formaram picos bem definidos, de
modo a verificar 0s mesmos eventos, no entanto, a presenca de oxido foi confirmada pela
anélise de DRX feita, anteriormente, nos pds da liga antes e apds o processo de sinterizacao.

Estudos anteriores mostram que as fibras de carbono apresentam instabilidade termo-
oxidativa, ou seja, com aumento da temperatura, ocorre oxidacdo. Quando o carbono entra em
contato com o gas oxigénio a temperaturas elevadas, ocorre a formacdo de CO e de COo,
como produtos primarios. O coeficiente de formacdo do produto primario CO/CO2 dependera
da disponibilidade para reacdo, da area de superficie ativa e, também, da quantidade de
oxigeénio, além disso, pode ocorrer a formacdo de produtos secundarios, como a oxidacdo de
CO a COy, e areducdo de CO2 a CO (PHILLIPS; VASTOLA; WALKER, 1970; STURGEON
et al., 1986; WALKER; TAYLOR; RANISH, 1991). Como todos esses produtos sé&o gasosos,
explica-se o comportamento da curva de TGA obtida para a fibra de carbono (Figura 14), uma
vez que ela perde massa com o aumento de temperatura.

No trabalho realizado por Zhang et al. (2009), foram produzidos nanotubos de carbono
multi-camadas de alta densidade diretamente em duas fibras de carbono com diferentes trata-
mentos superficiais, utilizando deposicdo quimica de vapor (CVD), em trés temperaturas
(800°C, 750°C e 700°C), e estudada a estabilidade térmica da fibra de carbono, através da ané-
lise termogravimétrica. De modo comparativo, as analises foram feitas sob fluxo de nitrogé-
nio e de ar. Em atmosfera de nitrogénio, com a temperatura proximo a 500°C, as fibras com
tratamento superficial j& haviam sofrido maior perda de massa em comparacdo com a fibra
sem o tratamento, isso se deve a degradacdo térmica do revestimento de epOxi, que corres-
ponde, aproximadamente, a 1% da perda de massa da fibra. Em atmosfera de ar, as fibras com
tratamento superficial se degradaram em temperaturas menores em relacéo a fibra sem trata-
mento (ZHANG et al., 2009). No presente trabalho, pela Figura 14, nota-se que a etapa de
degradacéo da fibra se iniciou proximo a 500°C e acabou acerca de 700°C, e, por se tratar de
fibras provenientes de tecidos residuais de processamento de compdsitos poliméricos, tratam-
se de fibras que passaram por tratamentos superficiais para melhorar a impregnacéo de resina,
logo, o resultado apresentado pela curva de TGA foi coerente com a literatura. Além disso,
entre 100°C e 200°C, também houve um pequeno “degrau” de perda de massa, o qual pode ser
referente & degradacdo do tratamento superficial presente na fibra. Fato esse que pode ser cor-

roborado pela curva de DTA, em que se tem um pico exotérmico acerca de 387,45°C.
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Como apresentado no artigo de Zhang et al. (2009), considera-se a atmosfera de ar mais
agressiva a fibra de carbono do que a de nitrogénio, uma vez que a degradacdo da fibra se
iniciou em uma temperatura menor, e, mais ainda, para o crescimento dos nanotubos, eles
utilizaram uma atmosfera de agressividade intermediaria, com fluxo de argdénio, de modo a
tentar retardar a degradacéo da fibra e permitir a formag&o dos nanotubos de carbono. Dessa
maneira, considerando que a sinterizagdo do composito se deu em vacuo, mesmo que tenha
ocorrido escape de oxigénio (comprovado pela formacdo de dxidos de titanio), a atmosfera
presente ndo foi tdo agressiva quanto a utilizada na analise térmica (uma vez que o fluxo de ar
sintético foi intenso e diretamente voltado a fibra), além disso, o calor ndo é transferido ape-
nas para a fibra de carbono, ja que ocorrem todas as etapas de formacgéo de gréos e transporte
de massa. Por isso, devido as condi¢des do processo, explica-se que, mesmo gue a curva de
TGA (Figura 14) tenha determinado uma degradacdo completa da fibra a partir de cerca de
720°C, ainda hé& fibra de carbono no compdsito, mesmo que a temperatura de sinterizacdo
tenha sido de 900°C, por duas e por cinco horas. Corroborando com essa explicagdo, Morgan
(2005) demonstrou que a estabilidade termo-oxidativa da fibra dependerd da quantidade de
oxigénio em sua superficie e do tipo de tratamento superficial pelo qual ela passou, bem como
da matriz na qual ela esta envolvida.

Pela analise da Figura 16, pode-se verificar que a curva de TGA/DTG do composito €
muito semelhante a obtida para a liga Ti-6Al-4V, mesmo que, para 0 compa@sito, a analise te-
nha sido em atmosfera de nitrogénio. Assim, as propriedades térmicas do material compadsito
sdo regidas pela matriz. No caso do presente trabalho, 0 compdsito comeca a ganhar massa a
cerca de 260°C, e esse ganho de massa pode ser explicado da seguinte forma: segundo a lite-
ratura, quando o titdnio é submetido a uma atmosfera em que a concentracdo de nitrogénio €
de 100%, sdo implantados cerca de 30% de nitrogénio na superficie, assim, considerando o
diagrama de fases do titanio com o nitrogénio, na faixa de temperatura utilizada na analise
térmica (até 1000°C), coexistem a titdnio e Ti2N, e a formacdo desse nitreto explicaria o ga-
nho de massa do composito (VLCAK et al., 2015; ZENG et al., 2019). Nota-se, também, que
a curva de TGA do compésito sofre uma nova inclinagdo proximo a 500°C, temperatura na
qual, pela TGA da fibra de carbono, ela inicia seu processo de perda de massa através da for-
macao de produtos gasosos primarios, que corresponde ao segundo pico presente na Figura 19,
que ainda é um pico exotérmico, mas em menor intensidade.

Os resultados encontrados nas micrografias obtidas por MEV e por microscopia éptica,
por DRX, por EDS, e pela andlise térmica demonstram uma enorme afinidade do titanio por

elementos intersticiais, como o0 carbono e o oxigénio. Isso se deve ao fato do titanio ser um
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elemento de transicdo com o altimo nivel incompleto. Por exemplo, o oxigénio € um
estabilizador da fase «, quando se tem apenas essa fase pura na superficie, tem-se um material
de alta resisténcia e baixa ductilidade. Quando em pequenas quantidades, esse elemento pode
contribuir com um melhor desempenho das ligas de titdnio em temperaturas mais elevadas, no
entanto, uma longa exposi¢do ao oxigénio aumenta a dureza e a fragilidade, uma vez que se
diminui a quantidade relativa da fase f e forma-se uma solugdo sélida intersticial entre o
titdnio a e oxigénio. O mesmo raciocinio vale para o carbono como elemento intersticial, além
do fato da moagem ter levado a formacdo de ligagOes sp® entre os carbonos (C-C), que é
altamente reativa. Por fim, a temperatura de sinterizag&o, a quantidade de fibra adicionada, e 0
forno utilizados para a producdo do composito ndo foram suficientes para evitar a reacdo do
titanio tanto com o oxigénio quanto com o carbono, dificultando a estabilizacdo de fases da
liga, e favorecendo a formacéo de oxidos e carbonetos (MUNIR et al., 2017a; MUNIR et al.,
2017b; OLIVEIRA, 2010).

Essa andlise corrobora o que foi apresentado para a simulagdo de resisténcia a tracdo e a
compressdo na Tabela 2. Os resultados obtidos para o compdsito foram muito inferiores aos
da liga, e apenas a compressao real foi superior ao titanio puro. A quantidade de fibra
adicionada foi alta e, de qualquer forma, a formacgéo de TiC iria prejudicar as propriedades
mecanicas do compdsito, como pode ser verificado na simulacdo. Na pratica, 0 excesso de
carbono presente no reforgo estava muito disponivel para reagir com o titanio da matriz, e as
condicdes da sinterizacdo (temperatura elevada) favoreceram essa reacao.

No artigo de Munir et al. (2017b), em que 0s autores analisaram a microestrutura e as
propriedades mecanicas do composito de matriz de titanio reforcada com 0,5 % em massa de
nanotubo de carbono, fabricado via sinterizagdo por plasma, eles utilizaram duas temperaturas
de sinterizacdo: 800°C e 900°C. A 800°C, os autores conseguiram reter a ligacdo sp? do
carbono, controlando melhor as reacGes interfaciais com a matriz de titanio. Assim, fracdes
bem pequenas e dispersas de nanotubos melhoraram as propriedades mecéanicas do compdsito.
A 900°C, temperatura utilizada no presente trabalho, eles verificaram que ocorreu a
aglomeracdo de nanotubos de carbono e formacdo de TiC, levando a um declinio na

resisténcia a compressdo e nas propriedades tribolégicas dos compositos fabricados.
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5 CONCLUSAO

O composito metélico proposto foi produzido por moagem de alta energia, sinterizagdo
a vacuo e caracterizado microestrutural e termicamente. O uso de um agente controlador de
processo é recomendado para evitar a soldabilidade excessiva dos p6s no jarro de moagem. A
matriz metélica deveria ser a base de Ti-6Al-4V e o reforco utilizado foi fibra de carbono
residual (25% em volume) da producdo de compositos poliméricos estruturais produzidos por
RTM. A manipulacédo dos pos (da liga e do compdsito) em atmosfera de argbnio mostrou-se
fundamental para evitar o contato com o oxigénio do ar. Verifica-se, assim, que é necessaria a
realizacdo de uma dispersdo prévia da fibra de carbono em &lcool isopropilico antes da
mistura com os pos da liga de modo a formar o compésito. Além disso, a utilizacdo do vacuo
durante a sinterizacdo é essencial, uma vez que o titdnio é extremamente reativo, a altas
temperaturas, com elementos intersticiais como oxigénio e carbono.

Os resultados da analise térmica mostraram que a liga sofre oxidacdo com o aumento de
temperatura, ganhando massa, devido a formacéo dos 6xidos TiO, Ti203, e TiO,. Ja a fibra de
carbono perde massa com o aumento da temperatura, devido a sua instabilidade termo-
oxidativa, em que o carbono € eliminado na forma de gas a medida em que se incrementa a
temperatura. A sinterizacdo do compdsito a 900°C por cinco e por duas horas possibilitou a
reacdo de titdnio com o carbono e com o oxigénio, formando TiC e dxidos de titanio,
resultando em um compdsito com caracteristicas frageis, no entanto, o processo foi capaz de
produzir um material com dispersao homogénea, e com a fibra bem aderida a matriz. Ja a
sinterizacdo da liga Ti-6Al-4V, a 900°C durante cinco horas, foi satisfatoria, pois ela
apresentou aspecto metalico e microestrutura formada por fases o + f.

Para trabalhos futuros, sugere-se testar outras temperaturas e formas de sinterizacéo,
como sinterizacdo por plasma, e diminuir a porcentagem de fibra em diferentes fracGes, de
modo a evitar a formacdo de TiC e ndo prejudicar as propriedades mecanicas. Além disso, é
necessaria realizacdo de ensaios mecanicos experimentais, considerando a limitacdo de

tamanho dos equipamentos de ensaios mecanicos disponiveis.
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APENDICE A — Método de calculo do tamanho dos p6s precursores

O caélculo do tamanho dos pds precursores foi feito através do software ImageJ. Para
isso, abriu-se a imagem desejada no aplicativo. Na barra de escala, fez-se uma linha, e, em
“analyze” -> “set scale”, determinou-se a escala em um. Em seguida, em “rectangle”,
somente a imagem das particulas sem a barra de informagdo foi selecionada, em “image” ->
“crop”, cortou-se a imagem. Com o botdo de “oval” ativado, as particulas consideradas
maiores foram delimitadas, em um critério visual, e, a cada selecdo, apertou-se “delete”. Com
todas as particulas maiores deletadas, aplicou-se o “threshold”, em “image” -> “adjust” ->
“threshold”, deixando em vermelho apenas o que se deletou. Apos a aplicagdo do “threshold”,
tem-se as particulas maiores em preto. Por fim, em “analyze” -> “analyze particles”, em
“show” colocou-se “outlines” para considerar as particulas das bordas também, e obtiveram-
se os resultados selecionados. O mais importante deles, nesse caso, é a area, uma vez que a
média dos resultados foi a média encontrada para os tamanhos das particulas grosseiras. O
mesmo método € seguido para as particulas finas, mas, ao invés de selecionar as particulas
maiores para o “threshold”, foram selecionadas as particulas menores, em critério visual,
procurando englobar aquelas que ndo haviam sido selecionados, principalmente as que
estavam em cima de particulas maiores.

Para o calculo do tamanho médio dessas particulas, tanto as grosserias como as finas,
considerou-se a area media como sendo a &rea de uma circunferéncia. Utilizando a férmula da
area de uma circunferéncia, calculou-se o raio médio das particulas, e, multiplicando por dois,
obteve-se o diametro médio, que foram os resultados apresentados, considerados o tamanho

médio das particulas.



