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RIBEIRO, L. M. F. Caracterizacio microestrutural e fractografica do
produto da reciclagem da liga Ti-6Al-4V por processamento digital de
imagens. 2002. 137f. Dissertagcdo (Mestrado em Engenharia Mecanica) —
Faculdade de Engenharia do Campus de Guaratingueta, Universidade Estadual
Paulista, Guaratingueta.

RESUMO

Este trabalho consiste na caracterizagdo microestrutural e fractografica
da liga Ti-4Al-4V, por processamento digital de imagens. A liga foi obtida por
dupla fusdo em forno de feixes de elétrons a partir de sucatas de usinagem da
liga Ti-6Al-4V. O material foi submetido a diversos tratamentos térmicos com
os objetivos de quebrar a estrutura bruta de fusdo por ciclos de transformagao
martensiticas, seguidos em alguns casos por tratamentos de recozimento. A
investigagdo partiu da quantificagdo das caracteristicas microestruturais e
fractograficas, por processamento digital de imagens. A analise da
microestrutura consistiu em medidas de espagamento de agulhas, no caso de

formagdes martensititicas ou de lamelas. No caso de amostras com a estrutura

bruta de fusdo, foram medidas as fragdes volumétricas das fases presentes e

colonias. Para as medidas da fractografia quantitativa utilizou-se o calculo da
dimensdo fractal. Outras técnicas de caracterizagdo como microscopia
eletronica de wvarredura, difragdo de raios-X, nanoidentagdo foram
empregadas. Os resultados mostraram que os tratamentos térmicos levaram a
quebra da estrutura bruta de fusdo além de causar um refinamento da
microestrutura, obtendo-se valores de resisténcia mecanica proximos aos
verificados para produtos fundidos da liga Ti-6Al-4V. O calculo da dimensao
fractal textural através de técnicas de processamento digital de imagens

mostrou que este parametro € sensivel as variagdes da microestrutura.

PALAVRAS-CHAVE: Ti-4Al-4V, processamento digital de imagens,
fractografia quantitativa
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RIBEIRO, L. M. F. Microstructural and fractography characterization of
Ti-6Al-4V alloy recycling product by image processing. 2002. 137f.
Dissertagdo (Mestrado em Engenharia Mecéanica) — Faculdade de Engenharia
do Campus de Guaratingueta, Universidade Estadual Paulista, Guaratingueta.

ABSTRACT

This work consists in microstructural and fractographic characterisation of Ti-
4A1-4V alloy, through of digital image processing, obtained by double fusion
in electron beam furnace from matching scraps of Ti-6Al-4V alloy.

The material has submitted to several heat treatments with consecutive
annealing. Investigation has been performed by microstructural and
fractographic quantitative analysis by digital image processing. The
microstructural analysis consisted in the needles spacing measurements, in
case of martensitic or lamellae formation. In samples with raw fusion
structure, volume fraction measurements of phases and colonies has been
conducted. For quantitative fractography analysis the fractal dimension has
been estimated. The results showed that the heat treatments to went ahead with
break of fusion structure and a microstructure refinement was obtained.

In this away, the mechanical strength values are near to found in Ti-6Al-4V
alloy literature.

The textural fractal dimension calculus through digital image processing

techniques showed that this parameter is sensible to microstructure variations.

KEYWORDS: Ti-4Al-4V, digital 1image processing, quantitative
fractography




1 INTRODUCAO E OBJETIVOS

1.1. LINHAS GERAIS

Com o advento das primeiras ligas comerciais de titdnio a partir da
década de 50 nas induastrias militares, a ascensdo na utilizagdo deste metal e
suas ligas como componentes em equipamentos aeronauticos e, em outros
setores, tem sido extremamente interessante para o aperfeigoamento das
técnicas de produgdo e aplicagdo (DONACHIE, 1988).

GILBERT (1985) denota que o crescimento mundial na produgdo das
ligas de titanio, cerca de aproximadamente 8% ao ano, se deve a excelente
combinagdo de resisténcia / peso. Mas, no comego dos anos 90 até 1994, a
industria de produgdo de Titanio sofreu uma grande crise, devido ao excesso
de produgdo e principalmente a redugdo de mercado na area militar (defesa
aeroespacial). A partir de 1995, o melhoramento no mercado mundial de
produgdo de Titanio se torna evidente devido aos avangos tecnologicos de
setores industriais diversos barateando os custos da produgdo, além da
aplicagdao de Titanio em outros setores da economia (SEAGLE, 1996). O
emprego do titanio e suas ligas em turbinas a gas, trocadores de calor,
tubulagdes marinhas, equipamentos estruturais, industria quimica, proteses
ortopédicas, entre outros, torna-se cada vez mais evidente no cotidiano da

engenharia.

1.2.  JUSTIFICATIVA DO TRABALHO
A utilizagdo do Titanio e suas ligas como componentes estruturais
resistentes a corrosdo com propriedades mecanicas diversas, faz com que a
necessidade de baratear custos de produgdo e processamento se torne um
requisito primordial para a aplicabilidade dessas ligas em ambientes diversos.
A reciclagem de sucatas da liga Ti-6Al-4V, utilizadas em empresas
aeronauticas, por dupla fusdo em forno de feixe de elétrons, proporciona um

novo campo de estudos sobre o aproveitamento do material em novas
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aplicagdes com custos extremamente reduzidos. Desta forma, a investigagdo
das correlagdes entre propriedades mecanicas e  caracteristicas
microestruturais, através de ferramentas baratas, como o processamento digital

de imagens, se mostra como um grande atrativo.

1.3.  OBJETIVOS DO TRABALHO

As ligas de titdnio apresentam variagdes microestruturais
extremamente complexas que afetam o seu comportamento mecanico. As ligas
da classe a+3 que sdo trataveis termicamente, em especial a Ti-6Al-4V,
responsavel por mais de 70% do titanio produzido mundialmente, possuem
uma excelente combinagdo de resisténcia e tenacidade e otima resisténcia a
corrosdao (DONACHIE, 1988).

Estudando o produto da reciclagem da liga Ti-6Al-4V, obtido por

dupla fusdo em forno de feixe de elétrons, assim chamada Ti-4Al-4V por

analogia a perda de Aluminio durante o processo de reciclagem, os objetivos

deste trabalho serdo:

1- Quebrar a estrutura bruta de fusdo somente por tratamentos
térmicos.

2- Otimizar rotas de tratamentos térmicos visando ao aprimoramento
de um novo material por ciclos de aquecimento, encharque e
resfriamento rapido.

Desenvolver metodologias quantitativas de analise microestrutural
para as ligas de titanio, através de ferramentas de processamento
digital de imagens.

Analisar a correlagdo entre microestrutura e propriedades
mecanicas de tragdo, impacto e dureza.

Analisar a superficie de fratura de corpos de prova de impacto
Charpy utilizando ferramentas da fractografia quantitativa e sua
relagdo com a microestrutura ¢ a energia para a fratura por

impacto.

AV
cm 1 2 3 4 5 6 7 unespw.l 12 13 14 15 16 17 18



2 LIGAS DE TITANIO E FRACTOGRAFIA

2.1.  LIGAS DE TITANIO
A estabilidade dos arranjos cristalinos tem uma importancia
fundamental quando se discute a fisica do estado sélido em metais puros e

ligas. A estrutura cristalina das ligas de titanio sofre mudangas que vdo de

hexagonal compacta (fase alfa) para cubica de corpo centrado (fase beta)
(MCQUILLAN apud COLLINGS, 1984) ' Os mesmos autores Justificam,

com base na termodinamica que, durante o aquecimento, a entropia do sistema
ccc tende a aumentar mais rapido que outros arranjos e, consequentemente, a
energia livre diminui proporcionando a transformagéo de fase.

Com a adigdo de elementos de liga pertencentes ao grupo dos Metais
de Transigdo (V, Mo, etc.) esse fendomeno se torna ainda mais rapido, dessa
maneira, a transformagdo ocorrera numa temperatura inferior, (ao contrario, se
adicionados elementos do grupo dos Metais Simples, como, Al, etc.).
Portanto, elementos do grupo MT sdo conhecidos como estabilizadores da
fase B (betagénicos) e os do grupo MS sdo conhecidos como estabilizadores
da fase a (COLLINGS, 1984).

Em decorréncia disso, as ligas de titanio sdo divididas em cinco
categorias, que fornecem o grau de estabilidade da fase B em temperatura
ambiente, ou seja, o aumento ou a diminuigdo de determinados campos
depende da quantidade e do tipo desses elementos presentes na matriz de Ti.

As ligas de titanio sdo classificadas em: ligas o, near-a, o + 8, near-3
e . Essa classificagio ¢ dada em fungdo das linhas de transformagdo
martensitica e do grau de estabilizagdo da fase B a temperatura ambiente.

Essas linhas ndo apresentam uma posi¢do estavel no diagrama porque

' MCQUILLAN, M. K., Phasc Transformations in Titanium and it’s Alloys, Metallurgical Reviews.
V.8, p. 41 — 104, august. 1963, apud COLLINGS, E. W.. The Physical Mectallurgy of Titanium Alloys.
Ohio: ASM, 1984, 261p
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dependem da quantidade e da posigdo dos elementos na tabela periddica
(DOBROMYSLOV; ELKIN, 2001).

2.2. CLASSIFICACAO DAS LIGAS DE TITANIO

Flower (1990) atribui a classifica¢do das ligas de titanio em relagdo as
linhas de transformagdo martensitica inicial (M;) e final (My), as quais sdo
praticamente coincidentes, em fungdo da capacidade de estabilizar a fase 3 a

temperatura ambiente, de acordo com a Figura 2.1.

j

ambiente

Figura 2. 1- Representagdo esquematica da segdo vertical do diagrama para
as ligas ternarias de Titanio com estabilizadores a e 3. (FLOWER, 1990).

2.2.1. Ligas o

As ligas o tém sua estrutura em equilibrio em baixas temperaturas
(abaixo de 800°C). A presenga de elementos do grupo dos Metais Simples em
forma de solutos dissolvidos na matriz de Ti eleva as temperaturas dos campos
o/at+f e a+B/B, tornando impossivel a retengdo de B a temperatura ambiente,
conforme a Figura 2.1. Brooks (1990) atribui a incapacidade de reter B na

temperatura ambiente a incapacidade da estrutura conter estabilizadores
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betagénicos. Portanto, as ligas o ndo sdo trataveis termicamente por ndo se Ter
um ganho significativo nas propriedades mecanicas.

Quanto as propriedades mecanicas, as mesmas podem ser alteradas
com a adi¢do de elementos estabilizadores da fase a, causando endurecimento
por solugdo solida, assim como por processos mecanicos de deformagéo a frio.
Essas ligas possuem boa resisténcia mecanica, resisténcia a fluéncia e 6tima
soldabilidade. A liga Ti-5A1-2,5Sn pertence a esta classe e ¢ utilizada para

aplicagdes criogénicas e em induistria quimica.

2.2.2. Ligas near-o.

Assim como as ligas a, as near-o. contém solutos que estabilizam a
fase o, mas também sdo acrescidas de pequenas quantidades de estabilizadores
da fase B, permitindo reter uma pequena porcentagem desta fase na condigdo
metaestavel, a temperatura ambiente. Portanto, sdo trataveis termicamente.

Ainda, Flower (1990) revela que a microestrutura presente neste tipo

de liga consiste de o, a partir de 3 transformada, e uma pequena quantidade de

B retida e distribuida ao longo dos contornos de grdo. Dessa forma, também

possuem alta resisténcia a fluéncia e sdo indicadas para aplicagdes em altas
temperaturas (acima de 600°C). Um exemplo desta classe € a liga Ti-6Al-5Zr-

0,5Mo-0,25S1.

2.2.3. Ligas o+

As ligas o + B sdo consideradas as mais versateis dentre todas as
outras, por possuir estabilizadores das fases o e 3 em teores apropriados,
permitindo que o campo a + 3 esteja presente a temperatura ambiente.

Como sdo trataveis termicamente, o tratamento térmico, entdo, se
torna uma poderosa ferramenta para se obter diversas morfologias

microestruturais das fases presentes, no caso, uma combinagdo de o e B, que
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evidenciam e controlam propriedades mecanicas especificas, tais como,
tenacidade a fratura e resisténcia a fadiga (BOYER; LUTJERING, 1997).

A liga Ti-6Al-4V pertence a esta classe e é a mais utilizada dentre as
ligas de Titanio por apresentar 6tima combinagdo resisténcia/peso, excelente
resisténcia mecanica e resisténcia a corrosdo, boa soldabilidade e
conformabilidade, além de ser utilizada como biomaterial, apesar de
recentemente estar sendo substituida por outras que ndo contém o elemento
Vanadio (NIINOMI, 1998)".

Assim, as aplicagdes na engenharia para as ligas desta classe vao de

estruturas aeronauticas a proteses ortopédicas.

2.2.4. Ligas near-$

Segundo Savrun e Polonis (1989), as ligas near-p apresentam
estabilizadores betagénicos (metais de transigdo) em quantidades suficientes
para promover a transformag¢do martensitica abaixo da temperatura ambiente.
Dessa maneira, com a diminuigdo da temperatura na -transus, trazendo-a até
a temperatura ambiente, e assumindo que a liga contém altos teores de
estabilizadores beta, a fase [3 pode se encontrar retida a temperatura ambiente
na forma metaestavel.

O aumento das propriedades mecanicas € provocado por tratamentos

térmicos (dos quais, se destaca o envelhecimento dentro do campo o + ) e

conformagdo a frio. E nesta classe que se observam os maiores valores de

resisténcia mecanica das ligas de Titanio. Sdo aplicaveis para equipamentos
estruturais por possuirem o6tima conformabilidade, com destaque para a liga

Ti-10V-2Fe-3Al.

" Maiores detalhes sobre a liga Ti-6Al-4V serdo apresentados no item 2.4
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2.2.5. Ligas B

Assim como as ligas near-p, as ligas desta classe também possuem
estabilizadores betagénicos, mas com teores extremamente elevados. Os
estabilizadores encontrados nesta classe de liga sdo conhecidos como
isomorfos e eutetdides, como mostra a Figura 2.2. Dependendo da quantidade
presente, € possivel conter a transformagdo martensitica favorecendo a
retencdo de B na forma metaestavel, ou até mesmo em equilibrio (ANKEM &
GREENE, 1999).

As propriedades mecanicas desejaveis sdo requeridas através de
processos termomecanicos € tratamentos de envelhecimento, que promovem a
precipitagdo das fases, a, ® e/ou compostos intermetalicos, para aumentar o
limite de escoamento e a tenacidade a fratura. Portanto, altas resisténcias sao

atribuidas as diversas morfologias destes precipitados distribuidos na matriz.

2.2.6. Diagramas de fases de sistemas bindrios de Titanio:
Os diagramas de equilibrio de fases devem ser entendidos como os

estados iniciais das ligas apos o resfriamento a temperatura ambiente. Em

trabalhos realizados por Molchanova * (apud COLLINGS, 1984) os diagramas

de sistemas binarios de Titdnio, apresentam-se divididos em duas classes
principais, conforme a Figura 2.2:
e «a-estabilizados: nesse tipo de diagrama, a fase alfa permanece
totalmente estavel a temperatura ambiente;
e [-estabilizados: apresenta 3 estavel ou metaestavel a temperatura
ambiente, com uma pequena porcentagem o estavel;
De acordo com o mesmo autor, estas classes principais sdo
subdivididas em:

e peritéticos simples e B-peritetdides (a-estabilizados);

* MOLCHANOVA, E. K. Phase Diagrams of Titanium Alloys [Transl. of Atlas Diagram Sostoyaniya
Titanovyk Splavov], Israel Program for Scientific Translations, Jerusalem, 1965, apud
COLLINGS, E. W. The Physical Metallurgy of Titanium Alloys. ASM, Metals Park, 1984, 261 p.
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e [-isomorfos e B-cutetdides (B-estabilizados);

| Ligas binarias de Titanio !
1

1 1
Beta-estabilizado | [ Alfa-estabilizado |

I 1 [ 1
Transformagao Transformagao Peritético Transformagio
Simples Eutetoide Simples Peritetoide
B -isomorfo B -eutetoide P -peritetoide

I | I

Solutos: Zr, Hf, Solutos: Cr, W, : Solutos: B, Sc,

V, Nb, Ta, Mo, Mn, Fe, Co, Ni, C, La, Ce, Gd,

Pd, Pt, Cu, Ag, Nd, Ge, Al,C
Au

Temperatura — =

a

Teor de soluto — — ¥

Figura 2.2 - Classificagdo dos diagramas de fase de ligas binarias de Titanio
(COLLINGS, 1984).

Esta notagdo faz-se necessaria ao entendimento do leitor, na medida

que os termos serdo utilizados nas se¢des posteriores.

2.3. TRANSFORMACAO MARTENSITICA NAS LIGAS DE TITANIO
No Titanio puro a presenga de elementos de liga altera o equilibrio da
transformagdo alotropica de B para o, onde a predominancia do mecanismo de
transformagdo de fase conhecido por difusdo atdmica, no qual a cinética se da
por etapas de nucleagdo e crescimento, passa a dar lugar ao mecanismo de
cisalhamento, ou seja, transformagdo atérmica quando se atribui altas taxas de
resfriamento. No caso de ligas, essa competigdo entre mecanismos de

transformacdo de fase possui um carater extremamente complexo
(COLLINGS, 1984).




Com o aparecimento do campo o+f, devido a combinagdes de
estabilizadores o e B em teores apropriados, a faixa de temperatura onde

- - ~ . * r
ocorre o aparecimento das linhas de transformag¢do martensitica (M; e My) ¢

dependente da composi¢do da liga. Nas B-estabilizadas, a transformagéo de 3
para o™ sempre ocorre dentro do campo o + B (JEPSON; BRUWN; GRAY
3 apud. COLLINGS, 1984).

A influéncia dos atomos de soluto aumenta a complexidade da
cinética de transformagdo martensitica. A adigdo de atomos de soluto
modifica os parametros de elasticidade da rede aumentando a energia interna
do sistema, o que causa a inibigdo do processo de formagdo de maclas
(condi¢gdo que propicia a transformagdo martensitica). Esse fendmeno ¢
denominado como efeito de longo alcance. Como, na transformagido
martensitica as distancias interatdmicas ndo mudam significativamente, ou
seja, a movimentagdo dos atomos € extremamente restrita comparada com a de
um processo ativado por difusdo, entdo, com a adigdo de atomos de soluto na
rede, a movimentagdo dos planos atomicos € dificultada. Dessa maneira, a
velocidade de transformagdo é reduzida (fendmeno conhecido como efeito de
curto alcance), o que favorece a competicio do processo de nucleagdo e
crescimento por difusdo com o de cisalhamento atérmico (HAASEN, 1996).

A morfologia das fases martensiticas varia com o teor de soluto e taxa
de resfriamento. Em relagdo as ligas Ti-MT, o fator determinante da
morfologia da martensita ¢ o teor de soluto. Ja, nas ligas ternarias como a
Ti-6Al-4V, os fatores determinantes sdo a interagdo destes dois parametros.

Com baixos teores de soluto se observa uma morfologia com uma certa

" M; e My, se referem ao inicio e ao final da transformagio martensitica
"0 simbolo a™ ¢ usado como notagio do produto da transformagio martensitica.

3 JEPSON, K. S; BROWN, A. R. G: GRAY, J. A. The effect of cooling ratc on the beta
transformation in Titanium-Niobium and Titanium-Aluminum alloys. In: INTERNATIONAL
CONFERENCE ON TITANIUM, 1., 1970, London. Proceedings..., London: 1970. p. 677-690 apud
COLLINGS, E. W. The Physical Metallurgy of Titanium Alloys. Ohio: Metals Park, 1984. 261p.
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coeréncia estrutural, denominada martensita maci¢a (o.,), que de acordo com

Ahmed e Rack (1998) consiste de uma estrutura com finas plaquetas paralelas

com uma quantidade excessiva de discordancias e defeitos no empilhamento,
sem a presenga da fase 3 retida no seu interior, o que indica que a acomodagao
da estrutura apés a deformagdo se deve a formagdo e migragdo de

discordancias. Exemplos de a, estdo dispostos na Figura 2.3 (a) e (b).

a) Largas colonias de b) Plaquetas paralelas de a, no
localizadas préoximo ao contorno interior das colonias vistas por
de grdo vistas por microscopio miCcroscopio eletronico de
optico. Taxa de resfriamento de transmissdo. Taxa de resfriamento de
175°Clfs 175°C/s

Figura 2. 3- Formagdo de martensita maciga (o,,) em uma liga Ti-6Al-4V

resfriada rapidamente a partir de 900°C (AHMED; RACK, 1998).
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a) Formagao de o’ observada por b) Formagdo de o’ observada por
microscopio eletronico de microscopio eletronico de

varredura. transmissdao. Taxa de resfriamento
de 525°C/s

Figura 2.4- Formagdo de martensita acicular (a’) em uma liga Ti-6Al-4V

resfriada rapidamente a partir de 900°C (AHMED; RACK, 1998).

Os mesmos autores acrescentam que com o aumento da quantidade de
soluto, a coeréncia entre as plaquetas vai diminuindo e consequentemente a

caracteristica morfologica se altera, nesse caso, ocorre a formacdo da

martensita acicular (o’), na qual a microestrutura se apresenta como longas

plaquetas orientadas ortogonalmente com morfologia acicular, permanecendo
com a estrutura cristalina hexagonal compacta. As estruturas a’e o, sao
formadas principalmente pela presenga de discordancias e defeitos de
empilhamento (HO; JU; CHERN LIN, 1999).0s exemplos de a’sdo mostrados
na Figura 2.4 (a) e (b).

Em estudos realizados por Davis; Flower e West (1979) a estrutura
cristalina da martensita (") muda de hexagonal compacta para ortorrdombica
com o aumento de elementos betagénicos. No entanto, eles observaram em
ligas Ti-Mo, através de difragdo de raios-X, que para teores de até 4% de
soluto a estrutura se mantinha como hexagonal compacta, também

denominada (a’e a,,). Além disso, os padroes de difracdo indicavam uma
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estrutura ortorrombica, conhecida como (a’”), que seria uma transi¢do entre as
estruturas, cubica de corpo centrado e hexagonal compacta, que em termos de
propriedades mecanicas apresenta uma dureza menor. Isso se deve a
predominancia de maclas na a’’, que envolve deformagdes menores do que

exige a estrutura formada por discordancias.

2.4. Ti-4A1-4V  COMO PRODUTO DA RECICLAGEM DA LIGA Ti-6Al-
4V

A liga Ti-6Al-4V ¢ a mais comum das ligas da classe o + B por
associar alta resisténcia mecanica, baixa densidade, elevada resisténcia a
corrosdo e Otimas propriedades para aplicagdes em altas temperaturas. Uma
caracteristica extremamente importante dessas ligas ¢ a sua versatilidade
devido as variagdes microestruturais, no caso, morfologias e fragdes
volumétricas das fases a e 3, obtidas por tratamentos térmicos.

As linhas que dividem os campos B/a + B e a + B/ se encontram

aproximadamente a 1010 e 970°C, respectivamente. As varias morfologias

microestruturais encontradas na liga Ti-6Al-4V sdo fungdo do diagrama da

Figura 2.5 e serdo descritas no item 2.5 deste capitulo.




Temperatura em °C

5 10 15 20

Porcentagem em pesode V

Figura 2.5- Segdo vertical do diagrama ternario Ti-Al-V versus temperatura
de equilibrio da fase solida (COLLINGS, 1984).

Sendo considerada a liga de Ti padrdo para aplicagdes aeroespaciais,
vasos de pressdo, aletas de turbinas de foguete, novos investimentos estdao
surgindo com relagdo a liga Ti-6Al-4V na condigdo fundida, pela redugio de
custos de processos e por bons resultados ja obtidos de resisténcia e tenacidade
combinados com resisténcia a corrosdao (LEI; DAVIS; LEE, 2000). Para isso,
durante o processo, algumas medidas tém de ser tomadas para otimizar o
regime de fundi¢do e para evitar um nimero excessivo de vazios e inclusoes

presentes no lingote. Embora Anshkin e Demchenkov (1998) tenham discutido

a respeito de processos de solidificagdo rapida, que proporcionam um produto

final de otima qualidade e custos extremamente baixos, 0s processos
convencionais de refinamento, tais como, dupla fusdo, tripla fusdo a arco,
feixe de elétrons entre outros, também produzem produtos de alta qualidade
mas com um custo pouco superior. Considerando que o material submetido a
esses processos € sucata de usinagem, a relagdo custo/beneficio ¢ o maior
atrativo no ultimos.

Em relagdo ao custo/beneficio, pesquisadores do Departamento de

Engenharia de Materiais (DEMAR) da Faculdade de Engenharia Quimica de
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Lorena (FAENQUIL), realizaram a dupla fusdo para sucatas da liga Ti-6Al-
4V doadas pela empresa aeronautica Embraer S.A., em um forno de feixe de
elétrons modelo ES-2/18/300 (Leybold — Heraeus), que atua sob alto vacuo e
possui um cadinho de Cobre refrigerado a agua. Apos o processo de fusdo a
uma temperatura de 1650°C com velocidade especifica de 15,7 kg/h,
constataram que o lingote resultante, ou seja, o produto da reciclagem da liga
Ti-6Al-4V consistia da liga denominada por Ti-4Al-4V pela perda de
Aluminio durante o processo (RAMOS, 1998). Na Tabela 2.1 estdo os valores

do resultado da composi¢do quimica da liga Ti-4Al-4V.

Tabela 2.1- Resultados da analise da composi¢do quimica (% em peso)
(RAMOS, 1998).
Ti Al Fe
92,85 3,45+ 0,25 + 0,2+0,0

Powell er al. (1997) analisaram o processo de refusdo do sistema Ti-

Al-V via forno de feixe de elétrons e também constataram que ha ocorréncia

de perda de Aluminio devido a sua elevada pressdo de vapor, evaporando de
forma preferencial a cada fusdo. Nota-se, de acordo com o grafico mostrado na
Figura 2.6, que a pressdo de vapor do Aluminio ¢ extremamente superior a do

Titanio e a do Vanadio.

AV
cm 1 2 3 4 5 6 7 unespw.l 12 13 14 15 16 17 18



1E-4 1E-3 0.01 0.1
Pressao de vapor [Pa)

Figura 2. 6- Pressao de vapor para o sistema Ti-Al-V para a faixa de 1600 a
2200°C. (POWELL et al. ,1997).

2.5. MORFOLOGIAS DA FASE a PRECIPITADA E PROPRIEDADES
MECANICAS OBTIDAS POR TRATAMENTOS TERMICOS:
De acordo com os objetivos desta disserta¢do, s6 serdo consideradas

as morfologias da fase alfa e propriedades mecanicas da liga Ti-4-4, obtidas

apos tratamentos térmicos com resfriamentos rapidos e de tratamentos

derivados com resfriamento ao ar, além da estrutura bruta de fusdo. Sendo
assim, as formas de precipitagdo a serem consideradas as ligas a + 3 sdo as

seguintes (WILLIAMS apud COLLINGS, 1984)*:

- Precipitag¢do da fase a diretamente de B, dentro do campo a + [
- Precipitagdo da fase a partir de nucleos B e da martensila

revenida

" WILLIAM. J. C. Precipitation in Titanium-basc Alloys, In: Russel, K. C. and Aaronson, H. 1. (Ed.)
Precipitation processes in solids. New York: AIME, 1978. p. 191 — 224 apud COLLINGS, E. W,
The Physical Metallurgy of Titanium Alloys. Ohio: Melals Park, 1984, 261p.
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A fase a que se forma a partir de tratamentos térmicos realizados no
campo o + 3, bem proximo a [-transus, tais como, recozimento e
solubilizag¢do, ou através de resfriamentos do campo B, ¢ denominada fase
a-primaria. A medida que se reduz a taxa de resfriamento, a quantidade e o
tamanho de  o-primaria  presente  aumentam  significativamente.
Consequentemente, pode-se notar uma alteragao do comportamento mecanico
(HEIN, 1993).

Através de estudos sobre tratamentos térmicos rapidos realizados por
Markovsky (1995) em ligas de Titanio da classe o + B fundida, o refinamento
da estrutura presente no interior dos grdos tem proporcionado um
melhoramento significativo das propriedades mecanicas. Ao contrario dos
tratamentos convencionais em que a morfologia final da fase o permanece
lamelar, equiaxial ou como uma morfologia consistindo da presenga das duas
altimas, os tratamentos térmicos rapidos permitem uma mudanga dessa
morfologia para finas agulhas entrelagadas obtidas pela transformagao de fase
fora do equilibrio, elevando o limite de escoamento e a resisténcia a fadiga.

Os mecanismos de quebra da estrutura inicial consistem em controlar
a taxa de aquecimento e/ou taxa de resfriamento. Ainda, Markovsky (1991)
atribui ao controle da taxa de aquecimento como sendo 0 mecanismo principal
de refinamento. Dessa forma, com altas taxas de aquecimento a eficiéncia do
processo se torna maior. Isso se deve, segundo o autor, a transi¢do de
mecanismos de transformacdo durante o aquecimento. Em primeiro lugar, com
taxas de aquecimento variando entre 1°C/s e 10°C/s, a transformacdo de o
para 3 é comandada por difusdo. No entanto, com taxas variando de 50°C/s a
400°C/s o processo se da por transformagio atérmica (cisalhamento).

Nesse mesmo contexto, Ivasishin e Teliovich (1999) colocam que

ciclos de tratamentos térmicos com resfriamento rapidos reduzem o tamanho

de grao. Os mesmos autores acrescentam que apos ciclos de transformagdes 3

- a - B- a, o processo de refinamento considerando a estrutura presente no
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interior dos graos ¢ dado pela geragdo de novos nicleos resultantes da
movimentagdo das interfaces o/f3, assim, atuando como novos “canais de
irrigacdo” para que a fase f3 cresga a partir de uma interface pré-existente.
Finalmente, Yang et al. (2000) concluem que os ciclos de tratamentos
térmicos com altas taxas de resfriamentos proporcionam uma alta densidade
de defeitos na microestrutura (discordancias, falhas no empilhamento, maclas,
etc) que benefictam a nucleagdo de o sob diferentes orientagdes. Se
adicionado um tratamento posterior, tal como um recozimento em
temperaturas intermediarias (dentro do campo a + ) que proporcionara a
decomposi¢dao da martensita ou um envelhecimento que propiciardo uma fina
distribuigdo de a na matriz, pode levar a niveis de alta resisténcia mecanica
mantendo a ductilidade.
2.5.1 Morfologia lamelar

Proveniente de mecanismos de nucleagdo e crescimento comandados

por difusdo, a morfologia da fase a lamelar, principalmente encontrada em

microestruturas de titanio apos processos de fundi¢ido a tratamentos térmicos
de recozimento em altas temperaturas, ¢ identificada por colonias de plaquetas
paralelas da fase a precipitada em meio a matriz, ou seja, uma estrutura de
transigdo (ZHANG; FRANCESCONI; EVANGELISTA, 1996). No caso das
ligas o + 3 e B, as caracteristicas principais da microestrutura consistem da
formagdo de colonias de finas lamelas paralelas da fase o com a fase 3 retida
nas interfaces o/a, e/ou lamelas espessas distribuidas individualmente em

meio a matriz 3, bem como nos contornos de grao 3 (Figura 2.7).
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Figura 2.7- Estrutura bruta de fusdo da liga Ti-4Al-4V com morfologia
lamelar.

Zhang e Yang (1996a, 2000) afirmam que dependendo da fragdo
volumétrica e da distribuigao da morfologia lamelar, a microestrutura exibe

uma excelente combinag¢do de ductilidade, tenacidade a fratura e resisténcia a

fluéncia. Ja, Brun; Anoshkin e Shakhanova (1998) atribuem uma perda de

resisténcia associada a materiais com graos que excedem 200um, que € o caso
de estruturas na condi¢do “bruta de fusdo”.
2.5.2 Estrutura de Widmanstiitten

A formagao da estrutura de Widmanstatten depende da composigdo da
liga, mais precisamente da quantidade de estabilizadores betagénicos
(KUBIAK; SIENIAWSKI, 1998). A precipitagdo dessa variante da fase o
ocorre devido a presenga de uma determinada quantidade de soluto
betagénico, como no caso das ligas near-a ¢ a + B, onde, durante o
resfriamento rapido, o mecanismo de cisalhamento atérmico passa a dar lugar
ao processo ativado por difusdo com a nucleagdo e o crescimento da fase o
primaria (MOUSTAHFID et al., 1997). A morfologia consiste de agulhas ou
plaquetas da fase o entrelagadas, com os eixos alinhados aos planos {110} da
matriz 3 retida (COLLINGS, 1984). A Figura 2.8 mostra um exemplo da

estrutura de Widmanstitten.
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Figura 2. 8- Estrutura de Widmanstitten da liga T1-4Al-4V.

2.5.3. Propriedades mecanicas obtidas por tratamentos térmicos
As propriedades mecanicas das ligas atf3 sdo modificadas
principalmente através de tratamentos térmicos e termomecanicos. Os

tratamentos térmicos proporcionam redistribuigdes das fases o e [, assim

como suas morfologias, influenciando diretamente no comportamento

mecanico das ligas.

Se apos o tratamento térmico uma certa quantidade de 3 se encontrar
retida & temperatura ambiente, entdao ha uma combinagdo de alta resisténcia e
boa ductilidade. Ao contrario, se a transformacido for completada, ou seja,
precipitagdo total de o, originando morfologias do tipo Widmanstitten, uma
alta resisténcia ¢ observada, mas com perda em ductilidade. Em concordancia
com esta afirmagdo, a precipitacdio de o primaria se torna 0 mecanismo
primario de aumento de resisténcia.

Assim, de acordo com o exemplo da Figura 2.9, dado por Hertzberg
(1996), propriedades mecanicas, como a tenacidade a fratura, sdo
extremamente dependentes do tamanho, da morfologia e da distribuigdo dessas

fases.
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Figura 2.9- Diagrama esquematico mostrando o efeito dos microconstituites na
resisténcia mecanica ¢ na tenacidade a fratura das ligas de Titanio.
(HERTZBERG, 1996).

Com relagdo as propriedades de fadiga, a microestrutura formada apos
o resfriamento rapido a partir campo 3, dependendo da taxa alcangada,
consiste de uma morfologia martensitica com ou sem [ retida, e/ou de
Widmanstitten. Sendo assim, a presenga das fases o, o - martensitica e 3
exercem uma grande influéncia na vida em fadiga de componentes
(BAZAIKINA et al., 1990).

Microestruturas martensiticas retardam o processo de nucleagido de
trincas pelo aumento de dureza. Segundo Manero (2000), microestruturas
martensiticas sdo constituidas por uma alta densidade de discordancias. Com
1sso, reduz-se a energia de ativagdo para a formacdo de maclas que atuam
como sitios preferenciais a nucleagdo de trincas. Ja a presenga da fase B causa
o arredondamento da ponta da trinca, restringindo a sua propagagao,
aumentando a resisténcia a fadiga

A presenga de uma grande quantidade de interfaces, seja o/f e/ou
o/a, leva a melhor uniformidade na distribuigdo de tensdes, o que também
favorece mecanismos de resisténcia mecanica no estagio da propagacgido de

trincas (EVANS, 1998). Por outro lado, nas regides de interfaces o/p e o/, a

AV
cm 1 2 3 4 5 6 7 unespw.l 12 13 14 15 16 17 18



Capitulo 2 - Ligas de Titdnio e Fractografia. 42

morfologia, a composi¢do quimica das mesmas, além da natureza do processo
de deformagdo mecanica, assim como os tratamentos térmicos, também
podem prejudicar o comportamento mecénico da liga.

Rhodes e Williams (1975), pesquisaram sobre a natureza das
interfaces em liga de Titdnio e chegaram a conclusdo que as mesmas ndo se
constituem somente de regides com alta densidade de discordancias, mas
também por fases coerentes, semi-coerentes ou totalmente incoerentes com a
matriz. Esses diversos tipos de constituintes presentes nas interfaces sdo
obtidos principalmente por tratamentos térmicos ou termomecanicos.

Em estudos realizados por Rhodes e Panton (1982), fases cfc foram
encontradas nas interfaces o/f da liga Ti-6Al1-4V. Morfologias monoliticas e
estriadas sdo formadas a partir de resfriamentos lentos e rapidos,
respectivamente. A natureza dessas formagdes foi investigada e os autores
constataram que as camadas monoliticas se formam devido a transformagao
incompleta de 3 para o, admitindo que a estrutura cfc seja uma transigdo de
cce para hep. Entretanto, as formagdes estriadas sdo produzidas pela expansio
volumétrica resultante da transformagdo de 3 para «, onde a precipitagdo de o
ocorre sob um estado de compressdo hidrostatica nas interfaces.

A natureza dessas interfaces afeta diretamente as propriedades
mecanicas das ligas. Os autores citados no paragrafo anterior concluem que os
tratamentos térmicos realizados para a obtengdo de camadas monoliticas
elevam a ductilidade da liga com uma diminui¢do do limite de escoamento.
Ao contrario para as fases constituidas por estrias, os mesmos observaram que
a elevagdo do limite de escoamento ocorre com redugio de ductilidade.

Grewal & Anken (1990) exploraram 0 mesmo caminho e observaram

que com baixas taxas de resfriamento o tamanho e a fragdo volumétrica das

interfaces o/f e o/ tendem a aumentar, porque a energia livre se reduz.

Assim, se os precipitados ou microconstituintes formados forem
incoerentes ou semicoerentes com a matriz, uma diferenga consideravel de

energia interna pode ser admitida entre os grdos ou até mesmo entre as fases
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(HAASEN, 1996). Isto favorece a nucleagdo e a coalescéncia de
microcavidades por processos de cisalhamento, levando em alguns casos a
uma propagacdo instavel da trinca durante carregamentos monotonicos ou de
fadiga (LIAO; DUFFY, 1998). Nestes casos, uma restrigdo no comprimento €
na espessura das interfaces através de resfriamentos rapidos ajuda a elevar a
resisténcia mecanica. Entretanto, se a coeréncia também for mantida, estas
interfaces atuam como numerosos obstaculos a movimentagdo de

discordancias, elevando, portanto, o limite de escoamento e a resisténcia

mecanica (FURUHARA et al., 1990).

2.6. CONCEITOS DE FRACTOGRAFIA QUANTO A
INTERPRETACAO E MEDICAO DA TOPOGRAFIA DA
SUPERFICIE DE FRATURA

2.6.1. Interpretacio das superficies de fratura

Partindo do ponto de vista macroscopico, Brooks e Choudhury (1993)
descrevem os aspectos de ruptura ductil e fragil. Segundo os autores, o termo

“dactil” pode ser atribuido as superficies de fratura que apresentam as

seguintes caracteristicas:

Uma grande area deformada plasticamente antecedendo a fratura;
Labios provenientes de deformagdo plastica nas regides finais do processo
de fratura;
Aparéncia fibrosa ou com um aspecto textural de um emaranhado;
A segdo transversal da fratura apresenta estricgdo.
Com relagdo ao termo “fragil” os mesmos autores atribuem a superficie de

fratura que apresenta as demais caracteristicas:

Pouca ou nenhuma deformagio plastica visivel precedendo a fratura;

A fratura exibe um aspecto liso e se forma perpendicularmente a superficie
do componente;
A fratura se mostra granular ou cristalina, com alta reflexdo a luz.

Facetas podem ser observadas.
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Em relagdo ao processo de fratura, Hertzberg (1996) faz uma analogia
aos termos discutidos anteriormente, em fun¢do da quantidade de energia
absorvida pelo material. Esta energia medida ¢ extraida da area sob a curva
tensdo-deformagdo e é expressada pela equagdo (2.1) como sendo um valor de
tenacidade.

A
P |
energia_
volume™ Jode

0

Numa abordagem macroscépica, o autor considera um material fragil,
quando este absorve pouca quantidade de energia no campo plastico para
fraturar, como mostra a curvas A da Figura 2.10. Contudo, se o material
absorve uma grande quantidade de energia durante o processo de fratura ¢ dito

ser tenaz, conforme a curva C, da Figura 2.10.

=

Figura 2.10- Curvas de tensdo-deformagdo: (A) materiais com alta resisténcia
e baixa ductilidade, (B) baixa resisténcia e alta ductilidade e (C) exemplo de
melhor combinagdo entre resisténcia e ductilidade

De acordo com os valores de tenacidade, certas caracteristicas sdo
encontradas com relagdo ao aspecto da superficie de fratura, tanto em termos

macroscopicos quanto microscopicos.
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Ainda em relagdo ao processo de fratura, mas agora sob o ponto de
vista microscopico, dar-se-4 uma énfase em modelos baseados no dano
acumulado, ou seja, a descrigdo dos micromecanismos atuantes na separagdo

total das partes.

2.6.1.1. Fratura por clivagem

Fratura por clivagem, segundo Anderson (1995), consiste da
propagagdo rapida de uma trinca ao longo de determinados planos
cristalograficos. Os planos preferenciais sdo aqueles que possuem baixa
densidade com espagamentos maiores entre os atomos. Assim, uma
quantidade menor de ligagdes atdmicas serdo rompidas, o que demanda uma
quantidade menor de energia para a fratura.

Desta forma, os mecanismos que habilitam um cristal a clivar por
determinados planos cristalograficos podem ser explicados pela baixa energia
superficial em resisténcia, desses planos, que depende da resisténcia e da

natureza das ligagdes atomicas. Em adigdo a este conceito, as caracteristicas

da superficie resultante sdo determinadas pela presengca e geragdo de

discordancias durante o processo de deformagdo, interagindo com a
movimentagdo e tipos de trincas geradas pelo campo de tensdes a frente das
mesmas.

Portanto, a tensdo de fratura (of) é dada por uma aproximagdo da

equagdo de Griffith, equagdo (2.2), tal que:
1
= (Zwa )2

ma

onde wy € a energia de fratura, incluindo efeitos plasticos, viscoelasticos ou
viscoplasticos, dependendo do material, a é o raio da trinca e E € a energia

total.
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Devido a baixa energia entre os planos cristalograficos preferenciais
para o processo de clivagem, geralmente a fratura possui uma caracteristica
transgranular, levando a superficie a uma aparéncia plana com multiplas
facetas devido ao deslizamento desses planos.

Essa aparéncia foi denominada por diversos pesquisadores como
“marcas de rio”. Em diversos estudos fractograficos, com destaque para os de
Hull (1999), as “marcas de rio” consistem do progresso das facetas de
clivagem durante o processo de fratura. Segundo o autor, essas marcas
informam principalmente a dire¢do de propagagdo das trincas, com analogia
ao sentido das aguas nos rios ou seja, em forma de “U”, e contrario ao fluxo
das agua nos deltas, como mostra a Figura 2.11. A geometria das “marcas de
rio” ¢é tdo complexa quanto os modos de carregamento.

Em materiais policristalinos frageis o processo de fratura envolve
sucessivos sistemas de nucleagdo e propagagdo de trincas por clivagem através
dos grdos. Ainda, Hull (1999) acrescenta que dependendo da mudanga de
orientagdo entre graos adjacentes, a trinca se propaga através dos mesmos ou
através de seus contornos. Se contornos de baixo dngulo atuarem como os
obstaculos a propaga¢do da trinca, esta o atravessa. Mas, se uma diferenga
significativa de orientagdo for constatada, o crescimento de uma trinca para o
grdo adjacente depende da orientagdo relativa dos planos de clivagem neste
local.

Gertsman e Tangri (1997) colocam que uma grande mudanga de

orientagdo entre graos de mesma interface, com relagdo aos eixos da tensdes

aplicadas e/ou contornos de alto angulo, somada a segregagdo de impurezas,

como hidrogénio e nitrogénio, além de precipitados incoerentes nas interfaces,
podem levar o material a uma falha catastrofica causada por fratura

intergranular.
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Diregdo princ'p:ide\

crescimento de trinca

Figura 2. 11- Esquema das “marcas de rio” mostrando a diregdo do fluxo de
propagacao de trinca. (HULL, 1999).

O processo de fratura por clivagem leva a superficie a uma forma final

de aspecto fragil, mas que, na maioria dos materiais, pode ser precedido por

um crescimento de trinca ductil, acompanhado por uma determinada
quantidade de fluxo plastico. Normalmente acontece com variagdo de
temperatura ou também por caracteristicas microestruturais, como por
exemplo, pela presenga de uma fase ductil e uma outra fragil, assim chamada
de fratura ou ruptura por “quasi-clivagem”. Isso também caracteriza 0 modo
de transi¢do ductil e fragil, onde ambos mecanismos estdo ocorrendo durante o

processo de fratura, como mostra a Figura 2.12.
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Clivagem +
Cisalhamento dictil

Tenacidade A fratura

Figura 2.12- Transigdo ductil-fragil em agos ferriticos. O mecanismo de
fratura muda de clivagem para coalescéncia de microcavidades a medida que
a temperatura aumenta. (ANDERSON, 1995).

2.6.1.2. Ruptura ductil ou ruptura por coalescéncia de microcavidades
Explorando o contexto em fractografia, de fratura ductil, (HULL,
1999) atribui o conceito de “fratura ductil” ao aspecto morfolégico da

superficie de fratura contendo microcavidades. A geragdo desse tipo de

superficie esta intimamente ligada a interagdo de dois processos, que sdo

dependentes do estado de tensdes:

a) Primeiramente, a nucleagdo de vazios ou microcavidades. Isto determina a
quantidade e distribui¢do dos mesmos.

b) Interagindo com o primeiro, vém os processos de difusdo, associados com
o crescimento de vazios e, por fim, a coalescéncia (processos ligados a
deformagdo plastica).

Essas microcavidades sdo provenientes de heterogeneidades, como
particulas de impurezas e inclusdes, etc. Dessa maneira, as trincas se formam
por decoesdo das interfaces particula — matriz e através da fratura dessas
particulas. Inclusdes maiores nucleiam cavidades sob baixas tensdes e
deformagdes, e o processo de ruptura progride com a absorgdo de menores
quantidades de energia. Van Stone ef al., (1985) avaliam a velocidade de

crescimento das microcavidades em fungdo do estado de tensdes. Os autores,
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entdo, constatam que maiores taxas de crescimento sdo alcangadas em fungéo
do estado triaxial de tensdes, devido a elevagdo do nivel de tensdes
hidrostaticas entre as microcavidades.

Os processos de nucleagdo e deformagdo, ou crescimento sdo
independentes da densidade de vazios, uma vez que, a nucleagdo ¢ limitada e a

ruptura ocorre sem nucleos adicionais.

2.6.1.3. Fratura intergranular

A falha por fratura intergranular, segundo Anderson (1995), ¢ um caso
especial. O autor atribui a propagac¢do da trinca ao longo dos contornos de
grdo a uma variedade de situagdes, tais como:
e Precipitagdo de uma fase fragil no contorno de gréo,
e Fragilizagdo por hidrogénio,
e Fragilizagdo por atomos substitucionais,
e Corrosdo intergranular,
e Segregacdo de impurezas nos contornos de grio, etc.
Nestes casos, os contornos de grdo tornam-se os lugares mais frageis da
microestrutura proporcionando a decoesdo destas superficies antes da
ocorréncia do mecanismo de clivagem.

Embora, em alguns casos de materiais com microestruturas bastante

complexas, a superficie de fratura pode apresentar um aspecto intergranular

mesmo que a trinca se propague ao longo de particulas situadas nos contornos

com a presenga de deformagdo plastica. Portanto, a classificagdo de fratura
intergranular deve ser feita em termos de textura e propaga¢do macroscdpica
além de micromecanismo de fratura (BROOKS; CHOUDHURY, 1993).

A Figura 2.13 mostra um desenho esquematico de fratura

intergranular.
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Figura 2.13- Esquema ilustrativo de fratura intergranular. (a) Decoesdo ao
longo de contornos de grao com graos equiaxiais, (b) decoesdo em contornos

planos e (c) decoesdo ao longo de contornos de grio com grdos alongados.
(BROOKS; CHOUDHURY, 1993).

2.6.2. Fractografia quantitativa

A fractografia quantitativa consiste em estabelecer relagdes entre
medidas fractograficas e mecanica da fratura, a partir de modelagem
matematica. O objetivo desta area ¢ ajudar na interpretagdo e prevengdo de
falhas em componentes.

Caracteristicas inerentes da superficie de fratura levam ao

desenvolvimento de uma variedade de métodos quantitativos na fractografia,

em fungdo das dificuldades de medi¢do e da determinagdo de pardmetros
como ampliagdo e precisdo dessas medidas.

El-Soudani (1990), um dos pioneiros na modelagem matematica de
superficies de fratura, desenvolve seus trabalhos baseando-se na estereologia.
Segundo o autor, o uso da estereologia consiste em verificar o0 grau em que os
modelos tedricos representam o comportamento da fratura dos materiais, em

concordancia com os conceitos da mecanica da fratura.

2.6.2.1 Dimensdo fractal como parametro de analise de relevos
2.6.2.1.1 Geometria fractal

Um dos pioneiros da area de fractais foi Benoit Mandelbrot. Ele
introduziu o conceito de fractal, com o intuito de explicar matematicamente

fenomenos da natureza. Fendmenos pelos quais resultam em formas fisicas
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irregulares e fragmentadas, onde a complexidade destas aumenta a medida em
que a escala diminui.

Mandelbrot (1983), por sua vez, determina que o grau de
irregularidade € o mesmo para todas as escalas de observagdo. Esse conceito
condiz, com a manuten¢do de um determinado padrdo de topografia sob
diferentes escalas, pelo qual Russ (1994) atribui a caracteristica de auto-
similaridade, proposta inicialmente por Mandelbrot na década de 70.

A medida que representa o comportamento fractal de superficies,
como por exemplo, as de fratura, ¢ definida como a dimensdo fractal (D).
Neste ponto, uma distingdo € feita entre objetos enquadrados no espago
Euclidiano e na teoria fractal (RUSS, 1994). Desta forma, na teoria fractal,
segundo Costa e César Junior (2001), (D) pode assumir valores ndo inteiros,
caracterizando uma dimens3o que se encontra, por exemplo, entre uma linha
reta e um plano (1<D<2), os quais sdo determinados no espago Euclidiano por

estes valores inteiros. A Figura 2.14. mostra um exemplo de perfil fractal.

N

B

Figura 2.14- Passos iniciais na construgdo da curva de Koch, mostrando a
auto similaridade de um perfil fractal sobre diversas escalas de visualizagdo.

A, B e C representam as diferentes escalas de visualizagdo. (COSTA;
CESAR JUNIOR., 2001).

Assim, a dimensdo fractal ¢ definida de acordo com a equagao (2.4):

P(1) =P ADt-D 2.4)
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Onde P(A) é o perimetro P, de uma curva (Dt = 1) ou de uma
superficie (Dt = 2) em fun¢do da unidade de medida A, P, é uma constante de
comprimento. Entdo, a implementa¢do da estimativa da dimensdo fractal ¢
dada pela inclinagdo na forma linear da equagio (2.4), como mostra a equagao
(2.5).

logP()) = logP, +(Dt—D)logr (2.5)

No entanto, alguns autores como, Xie; West e Charkaluk (1999, 1999,
1998), em analises de superficies de fratura tém contestado o conceito de auto-
similaridade proposto por MANDELBROT (1983). Os autores acreditam que
formas reais, sob o ponto de vista matematico, sdo auto-afins e ndo auto-
similares. A diferenca é que fractais auto-similares apresentam a mesma escala
em todas as dire¢des, ou seja, estatisticamente, sdo equivalentes. Ja, os auto-
afins apresentam padrdes diferentes em diferentes diregdes, levando ao
conceito de fractais mistos.

O conceito de fractais auto-afins também converge para as técnicas de

medigdo. Embora as superficies de fratura, neste caso, produza diferentes

padroes em diferentes diregdes, a auto afinidade também € uma caracteristica
do método utilizado para estimar a dimensdo fractal, além de suas préprias

limitagGes, somando aos fatores limitantes na formagéo da imagem.

2.6.2.1.2. Fractais mistos

Fractais mistos ou multi-fractais sdo derivados do conceito de auto-
afinidade, segundo Russ (1994). Os fatores limitantes pelos quais ¢ atribuido o
nome de “fractais auto afins”, numa escala superior, sdo as dimensdes do
objeto, enquanto que, numa escala inferior é uma combinagido de fatores de

microscopia e fatores naturais do objeto.
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Ao medir perimetros naturais em mapas, precisamente de limites

geograficos, Kaye (1989)° (apud. RUSS, 1994) utilizou o método de

Richardson. Com vérias amostras o autor notou que sob diferentes ampliag¢des,
as mesmas ndo apresentavam uma linha reta ao construir o grafico do
logaritmo do incremento das escalas ou unidade de area da imagem, em
fungdo do logaritmo dos perimetros acrescidos com o incremento como era
esperado para o método de Richardson. Porém, verificou que dois segmentos
de reta com diferentes inclinagdes estavam dispostos, conforme a Figura 2.15.
Portanto, fractais mistos descrevem dois comportamentos, definidos
como “textural” e “estrutural”. O primeiro descreve as caracteristicas naturais
do objeto, escalas mais finas, assim representado pela regido de menor
inclinagdo.
Ja, o segundo ¢ atribuido a um processo fisico que controla a rugosidade da
superficie, representado pelas escalas maiores, ou seja, a regido do grafico

com inclinagdo maior.

T T YT YT T T T T T T T YT T T TR T YT T T
0.01563 0.03125 0.0625 0,125 0,25
2

Figura 2.15- Exemplos das dimensdes fractais “textural e estrutural” pelo
método de Richardson para perfis de particulas projetados. (RUSS, 1994).

3 KAYE, B. H. A random walk through fractal dimension. Weinheim: VCH Verlagsgesellschaft,
1989 apud RUSS, 1. C., Fractal Surfaces. New York: Plenum Press, 1994, 309p.




Capitulo 2 — Ligas de Titanio e Fractegrafia. 54

No entanto, este conceito ¢ contestado por alguns pesquisadores.
Rigaut (1998) por exemplo, acredita que ndo ha possibilidades de se
interpretar um modelo que calcula a dimensdo fractal baseado em dois
segmentos de reta. Segundo o autor, concavidades podem aparecer sob
diferentes resolugdes, o que contradiz com as dimensdes textural e estrutural,
enfatizadas pelo mesmo, como sendo caracteristicas derivadas de um
processamento feito em baixas resolugdes.

Por sua vez, uma relagdo entre rugosidade e dimensdo fractal ndo

pode ser estimada sem defini¢do das condi¢des de uma amostragem adequada,

resolugdo do equipamento, assim como, os métodos de medida (XIE;
WANG,1999).

2.6.2.2 Método para a obtengdo de perfis e a técnica de Minkowiski
2.6.2.2.1 Método do seccionamento vertical

Uma das varias técnicas de obtengdo de perfis descritas por
El-Soudani (1990) é a do seccionamento vertical. A técnica envolve cortes de
precisdo, perpendiculares ao plano médio da fratura, além de polimentos
sucessivos visando a revelagdo do perfil imediatamente atras. A preservagdo
da integridade da borda ou perfil é de uma importancia fundamental para a
eliminagdo das fontes de erro, tais como, deformagdes e riscos.

A partir dai, a analise decorre do processamento digital de imagens. A
eficiéncia do método € tdo melhor quanto melhor for a etapa de preparagdo e

de observagao.

2.6.2.2.2 Técnica de Minkowiski para estimar a dimensio fractal

O método de Minkowiski para o calculo da dimensdo fractal é um dos
mais antigos e também bastante eficiente. O método consiste em adicionar
circulos de mesmo raio ao longo de uma linha até a cobertura total da mesma.
A sobreposigdo destes circulos determinam a “Minkowiski sausage”, como

pode ser observado na Figura 2.16. Os valores da soma da areas do perfil,
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estimados em um grafico log-log, em fungdo dos didmetros dos circulos (2r) e
da inclinagdo, geram a dimenséo fractal (RUSS, 1994).

Figura 2.16- Método de Minkowiski para a obteng¢do da dimensdo fractal. A,
B, C e D representam os sucessivos incrementos no detalhamento do perfil.
(RUSS, 1994).

Para a implementagdo desta técnica em imagens digitais, Russ (1994)
utiliza uma sequéncia de operagdes morfologicas de dilatagdo e erosdo em um
perfil binario digitalizado, obtendo o incremento sucessivo das areas.
Substituindo os circulos por pixels (unidade de area de uma imagem) nos
perfis digitalizados, impde-se uma anisotropia nas medidas proporcionando
algumas tendéncias ou erros. Estas tendéncias, sobretudo, podem ser
minimizadas com um aumento da resolugdo da imagem.

Desta forma, a area total do perfil (Ar) somada aos incrementos A(r)

determinam a dimensdo fractal a partir da equagéo (2.6) (WARFEL, 1998).

log(r)
o A9
r

D=lim,, 1-
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2.7. COMENTARIOS FINAIS

Este Capitulo teve o objetivo de servir como base as discussdes sobre
a influéncia das condigdes microestruturais nas propriedades mecéanicas da
liga Ti-4Al-4V apos sequéncias de tratamentos térmicos € no comportamento
fractografico apds ensaios de tragdo monotonica e impacto Charpy. A
utilizagdo de ferramentas da fractografia quantitativa entendendo seus
conceitos, tem por objetivo correlacionar os dados obtidos através da técnica
de Minkowiski ao processo de fratura sob carregamento de impacto.

A expectativa sobre o comportamento da liga Ti-4Al-4V em fungdo
das propriedades da liga Ti-6Al-4V € bastante positiva, em virtude de se
encontrar semelhangas microestruturais, que governam as propriedades

mecanicas. Alguns receios quanto ao detrimento da propriedades mecanicas

sdo esperados, devido ao processo de resfriamento do lingote apds a dupla

fusdo em forno de feixes de elétrons.




3 MATERIAIS E METODOS

3.1 ANALISE TERMICA DIFERENCIAL

Como este trabalho é baseado no objetivo de avaliar as propriedades
mecdnicas em fungdo dos tratamentos térmicos realizados dentro dos campos
B e a + B, € necessario detectar as temperaturas que separam €sses campos.
Para tal, uma analise térmica diferencial (DTA) foi realizada. O equipamento
utilizado ¢ um NETZSCH STA 409C, com atmosfera de He, pertencente ao
DEMa — FEM - UNICAMP . As temperaturas de transformagio foram obtidas
do grafico da Figura 3.1.

GRAFICO DE FLUXO DE CALOR X TEMPERATURA

@
S
=
o
3
)
w
a
o
X
=
.|
|18

200 400 600 800 1000 1200 1400
TEMPERATURA (°C)

Figura 3.1- Resultado da analise térmica diferencial (DTA)

Logo, o campo a + P esta delimitado entre 774°C e 945°C. Deste
modo, esta delimitagdo sera a referéncia para o planejamento de experimentos

que sera discutido no item 3.2.
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3.2. ANALISE DA INFLUENCIA DE DIFERENTES FATORES NO
TRATAMENTO TERMICO DA LIGA TI-4AL-4V.
3.2.1 Objetivo geral

Um indicativo para a obtengdo da martensita encontra-se na elevagdo
da dureza. Assim, com o objetivo de melhor conhecer a influéncia dos fatores:
(A) temperatura, (B) taxa de aquecimento, (C) tempo de patamar e (D) namero
de ciclos no tratamento térmico da liga Ti-4Al-4V, planejou-se o seguinte
experimento:

Em uma primeira etapa, sdo considerados dois niveis (valores) para

cada fator (exemplo, um nivel superior representado pelo coédigo (1) € um

nivel inferior denotado pelo codigo (-1)), e por meio do experimento ok

fatorial sio determinados os fatores que mais influenciam na dureza da liga
Ti-4Al-4V, que aqui chamamos de variavel resposta (MONTGOMERY,
1991).

A segunda etapa visa determinar a melhor combinag¢do dos niveis
(valores) dos diferentes fatores por meio da metodologia da superficie resposta
(MSR).

Em estudos realizados por diversos autores como, Chen; Choudhury;
El-Baradie; Barros Neto e¢ Oliveira (1998, 1998, 1998, 1995, 1999), a
estratégia aqui proposta tem sido utilizada com sucesso em varios trabalhos
experimentais, onde a relagdo funcional entre os diferentes fatores e a variavel
resposta € desconhecida.

Por meio de um experimento fatorial e utilizando somente recursos
desta instituigdo, os tratamentos foram realizados no laboratério de
tratamentos térmicos do Departamento de Materiais e Tecnologia, em fornos
EDG 7000 e EDG 1800, tipo mufla, com temperatura e taxa de aquecimento
nominais maximas de 1100°C e 30°C/min, respectivamente. Na pratica, s6 foi

possivel trabalhar com valores de 1000 °C e 20°C/min.
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3.2.2 Planejamento fatorial 2* (K=4)

A Tabela 3.1 apresenta os fatores utilizados na realizagdo dos
experimentos € seus respectivos niveis. A escolha dos fatores se deu em
fungdo de conhecimentos prévios que sinalizam a influéncia destes, tanto na
variavel resposta (dureza), quanto no comportamento mecanico das ligas de
Titanio (COLLINGS, 1984). Os niveis de cada fator foram estabelecidos como
sendo o valor minimo ¢ maximo do intervalo de variagio dos mesmos,
determinados por restrigdes de ordem pratica dos equipamentos do laboratorio
de tratamentos térmicos do Departamento de Materiais e Tecnologia da

UNESP, Campus de Guaratingueta.

Tabela 3.1- Dados experimentais do projeto fatorial 2°

OBSERVACOES FATORES VR
Temperatura (°C) T. Aquecimento Patamar (min) Quantidade de  Dureza
Ordenag¢iio (°C/min) ciclos Vickers
Experimental A) (B) ©) (D) HV)
média

Valor “od. Valor Cod. Valor Cod. Valor

900 10 30

900 10 60

900 20 30

900 20 60

1000 10 30

1000 10 60

1000 20 30

1000 20 60

900 10 30

-1 900 10 60

-1 900 20 30

-1 900 20 60

13 1 1000 10 30
14 1 1000 10 60
15 1 1000 20 30
1
0

—

372
390
390
391
460
472
477
505
399
410
401
418
500
508
496
541
483
487

16 1000 20 60
17 950 15 45
18 0 950 0 15 45

Os espagos em cinza indicam os experimentos feitos nos pontos centrais

© D it e L L
B B el L L L L L ) L) e e e e e e e

Como um projeto fatorial 2* possui somente dois niveis, ¢ interessante

observar que a fungdo resposta é aparentemente linear. Entretanto, se pontos
centrais forem adicionados ao projeto, entdo se tem uma estimativa da
ocorréncia de curvatura do sistema bem como uma estimativa do erro obtido
pela experimentagio (MONTGOMERY, 1991).
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Como para cada um dos 18 corpos de prova foram medidas as durezas
em 10 diferentes pontos, conforme a norma ASTM E92 — 92, a variavel
resposta adotada foi a média das medidas de dureza registradas para cada
corpo de prova.

Adicionalmente, considerou-se uma segunda variavel resposta, ou
seja, o desvio-padrao das medidas de dureza extraidas de cada corpo de prova.
Neste contexto, ¢ possivel avaliar a influéncia dos diversos fatores na
homogeneidade dos corpos de prova com respeito a dureza e a eficiéncia do
tratamento térmico.

O quadro de analise de variancia dos fatores representados pela Tabela
3.2 e 0 quadro de analise de varidncia dos desvios padrdes, representado pela
Tabela 3.3, mostram os efeitos dos fatores e suas interagdes na dureza. Os
fatores significativos a um nivel de erro de 5% (risco a igual a P- valor) sdo os
de destaque no quadro. Como, na Tabela 3.3 nenhum valor do desvio padréo
foi significativo, entdo, os experimentos podem ser realizados com relagdo as

médias de cada fator.

Tabela 3.2- Quadro de analise de variancia do projeto fatorial 2*,

VARIAVEL RESPOSTA: DUREZA

FATORES S8 ) MS F P - valor

A 38425,80 3842580  41,44991 0,007598

B 785,40 785,40 0,84721 0,425225

C 1154,30 1154,30 1,24514  0,345812

D 2864,93 286493 3,09039 0,177001

AeB 169,65 169,65 0,18300 0,697656

AeC 120,45 120,45 0,12993  0,742390

AeD 110,78 110,78 0,11949  0,752405

BeC 120,45 120,45 0,12993  0,742390

BeD 41,93 41,93 0,4523  0,845221

CeD 20,03 20,03 0,2160  0,892473

A*B*C 288,15 288,15 0,31083 0,616070

AXB*D 6,13 6,13 0,00661  0,940332

A¥C*D 0,23 0,23 0,00024  0,988532

B*C*D 131,68 131,68 0,14204 0,731342

Erro 2781,13 2 927,04

Total 47021,01

Onde: SS = Soma dos quadrados, DF = graus de liberdade, MS = média quadratica,

F = teste de significancia e P-valor = risco a.
O espago em cinza indica o fator significativo.
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Do presente experimento conclui-se que para um nivel de o de 5%, a
temperatura é o unico fator que influencia a variavel resposta, sendo que a
dureza aumenta com o aumento da temperatura. Desta forma, optou-se por
analisar a influéncia dos demais fatores, fixando a temperatura a 1000°C,
temperatura na qual a dureza atinge o valor maximo possibilitado pela
experimentagao.

Portanto, no experimento que sera apresentado a seguir a temperatura
sera fixada em 1000°C e os demais fatores variardo entre seus niveis inferior e

superior.

Tabela 3.3- Quadro de analise de variancia do desvio padrio do projeto
fatorial 2*.

VARIAVEL RESPOSTA: DESVIO PADRAO DA DUREZA

FATORES S8 DF MS F P - valor
A 280,646 280,646 3,186185 0,172253

B 96,678 96,678 1,097589 0,371761

C 8,223 8,223 0,093351 0,779933

D 3,395 3.395 0,038541 0,856906
AeB 145,866 145,866 1,656021 0,288447
AeC 1,632 1,632 0,018528 0,900348
AeD 164,545 164,545 1,868081 0,265111

BeD 17,410
CeD 83,403
A*B*C 38,471
A*B*D 16,995
AXC*D 3,019
B*C*D 56,739
Erro 264,247
Total 1188,171 17

Onde: SS = Soma dos quadrados, DF = graus de liberdade, MS = média quadratica,
F = teste de significancia e P-valor = risco a.

17,410 0,197653 0,686739
83,403 0,946871 0,402287
38,471 0,436762 0,555908

16,995 0,192945 0,690191

3,019 0,034274 0,864935
56,739 0,644154 0,480906
88,0822

1
1
1
1
1
1
1
BeC 6,904 1 6,904 0,078379 0,797701
1
1
1
1
1
1
3

3.2.3 Planejamento fatorial 2* (K=3)
Com a temperatura a 1000°C como foi dito anteriormente, os demais
fatores foram analisados. Na Tabela 3.4 estdo localizados os dados do novo

planejamento.
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Tabela 3.4. Dados experimentais do projeto fatorial 2°.
OBSERVACOES FATORES RESP

Temperatura (°C) T. Aquecimento Patamar (min) Quantidade de  Dureza
Ordenagio (°C/min) ciclos Vickers
Experimental Fixa (A) (B) (©) (HV)

Cod.  Natural  Cod.  Natural  Cod.  Natural  Cod. _ Natural média
1000
1000
1000
1000
1000
1000

-1 10 30
-1 10 60
1 20 30
1 20 60
-1 10 30
-1 10 60
1000 1 20 30
1000 1 20 60
1000 0 15 45
0
0
0

i

460
472
477
505
500
508
496
541
494
503
505
496

10 1000 15 45
11 1000 15 45
12 1000 15 45

Os espagos em cinza indicam os experimentos feitos nos pontos centrais.

OO o o ——
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Esse novo planejamento foi derivado do inicial, mas com a adigdo de
mais pontos centrais. Um novo comportamento foi observado no quadro de
analise de variancia da Tabela 3.5. Os fatores significativos para um nivel de o

de 5% estdo destacados no quadro.

Tabela 3.5. Quadro de analise de varidncia do projeto fatorial 2°.

VARIAVEL RESPOSTA: DUREZA
Fatores SS DF MS F P- valor

Modelo 4418
A 840,5
B 1012,5
C 2048
AB 392
AC 40,5
BC 12,5
ABC 72
Curvatura 66,6
Erro 85
Total 4569,6

Onde: SS = Soma dos quadrados, DF = graus de liberdade, MS = média quadratica,
F = teste de confidéncia e P-valor = risco o.

631,14 22,27563025 0.0137
840,5 29,66470588 0.0122
1012,5 35,73529412 0.0094
2048 72,28235294 0.0034

392 13,83529412 0.0338
40,5 1,429411765 0.3177
12,5 0,441176471 0.5540
72 2,541176471 0.2092
66,6 2,352941176 0.2226
28,3

G e g et A bk gt R n)

Os espagos em cinza indicam os fatores significativos.
3.2.3.1 Analise da curvatura do sistema
Segundo Oliveira (1999), uma condi¢do necessaria para a modelagem

de um sistema no momento que ainda ndo se tem os coeficientes de regressdo
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calculados, para que se deseje saber se 0 modelo pode ser adequado para
descrever a superficie de resposta, € proceder com a analise de curvatura. O
objetivo desta analise se baseia no teste de hipdteses. Portanto, as hipdteses
s30:

Hy: 2 ;=0 (hipétese nula)

Hy: Y Bi#0

Onde, f; sdo os coeficientes de segunda ordem.

Da equagdo (3.1), calcula-se a média dos quadrados do erro MSg; n.,
Vi e y. sdo iguais ao numero de experimentos realizados no ponto central,
valores dos experimentos no ponto central ¢ média dos valores realizados no

ponto central, respectivamente. Uma outra forma de se obter o valor de MSy é

através do quadro de analise de variancia da Tabela 3.5.

Z(Yi - Yc:)z
pc

MSE = SSE =
o fi,~1

MSg = 28,33

Na equagdo (3.2), a média quadratica do erro puro (MS,,) € calculada
através dos parametros my € mn,, OS quais representam o numero de
experimentos realizados nos pontos independentes e nos pontos centrais, € yg €

y. indicam as médias nos pontos independentes € nos pontos centrais,

respectivamente.

2
MS _SSqp _ngnc(Yr-Ye)
®o Ng+n,

MScurvatura = 66,67




Capifulo 3 - Materiais e Métodos (4

Para que haja evidéncia de curvatura de segunda ordem no sistema,
dentro da regido de exploragdo, a hipotese Hy : 2 B = 0, deve ser rejeitada, o
que significa que pelo menos um dos coeficientes de regressdo dos termos de
segunda ordem (f;) ndo seja nulo. Portanto, para que a hipdtese Hy seja
rejeitada utiliza-se o teste de significancia F, para tal, Fo > F |41, de acordo
com a equagdo (3.3) (MONTGOMERY, 1991).

F ¢ determinado através da relagdo entre MS,.adrado purd/ MSE . Para F
(Fa 1.ne1) tabelado (MONTGOMERY, 1991), foi assumido o = 0,05, ¢ os
respectivos graus de liberdade da soma dos quadrados da curvatura quadratica
e do erro foram: SSquadrado puro =1 € SSg =3.

MS

F —__ Curvatura
0 MS 3.3)

Onde os valores de MS ¢ rvanra€ MS estdo apresentados na Tabela 3.5.
Como F calculado é menor que o F tabelado, conforme a Tabela 3.5,
aceita-se a hipotese nula, entdo, conclui-se que ndo ha evidéncia de curvatura

no sistema.

No momento em que se aceita a hipdtese nula, a probabilidade de estar
aceitando uma condigdo que pode ndo ser verdadeira deve ser analisada. Deste
modo, se deve proceder com a analise do erro 3. Para que a hip6tese nula seja
de fato verdadeira, o erro B deve estar em torno de 5%. Ao contrario, se o
valor de B for alto, uma amostragem maior deve ser considerada. O
procedimento para a analise consiste em determinar os parametros ¢, vy € vz,

da equagdo 3.4, conforme a Tabela 3.6.

B nD2
w9 (3.4)

¢2
2ac
Onde, n é o numero de réplicas (numero de experimentos realizados para

cada fator nos pontos principais), a ¢ o nimero de niveis de cada fator e D ¢

a diferenga minima adotada entre os valores médios de dureza para que o
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modelo seja adequado.

Tabela 3.6. Analise da porcentagem do erro tipo Il () para 95% confianga
(MONTGOMERY, 1991).

B
3,75 1%

No caso, n € igual a 4, a € igual 2 e a diferenca D adotada ¢ de 20. Deste
modo, tém-se que o erro 3 esta em torno de 1%. Portanto, a hipétese nula é

verdadeira, ou seja, ndo ha evidéncia de curvatura no sistema.

3.2.3.2 Modelo e analise de regressio

De acordo com a analise de curvatura do item 3.1.3.1 e com a
identificagdo dos fatores que influenciam a variavel resposta, foi proposto um
modelo empirico de primeira ordem de superficie de resposta que relacione a
taxa de aquecimento (x;), tempo de patamar (x;) e namero de ciclos (x3) com a

dureza (Y) representado pela Equagéo 3.4.

Y =B, +B, X, +B,X, +B;X; +B,X,X, +¢€ (3.4)

Onde: x,= taxa de aquecimento, x,= patamar, x;= namero de ciclos e, By, B,
B2, Bz e B4 sdo os coeficientes de regressdo, e £ corresponde a um erro

aleatorio ndo correlacionado.

A estimativa dos coeficientes de regressdo foi realizada pelos
programas Statistica 5.5 (STATSOFT, 2000) e pelo Design Expert 5.0.8,
utilizando o método ordindrio de minimos quadrados. Entretanto, para se
utilizar este método ¢ necessario que se disponha de uma quantidade de

observagdes (n) da variavel resposta (y;) superior ao numero (k) de variaveis
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regressoras, que neste caso ¢ atendido. Os detalhes do método podem ser
vistos na referéncia Montgomery (1991).
Portanto, o modelo de regressdo ajustado com os coeficientes de

regressdo, ¢ fornecido pela equagédo (3.5).

Y = 462,67 - 2,15x, - 0,65x, + 16,00x; + 0,09 x, x,

3.2.3.3 Analise de vanancia e validade do modelo
Apbs a obtengdo do modelo se deve verificar se este é significativo e
valido. O teste da significancia do modelo segue um teste de hipoteses. Neste

Caso:

Ho:[31=Bz=...=0

H; : Bj # 0 para pelo menos um j

O teste visa a determinagdo da existéncia de uma relagdo linear entre a

variavel resposta e os coeficientes de regressao. Se a hipotese Hy for rejeitada,

se pode concluir que o modelo de regressdo é significativo, ou seja, ele
descreve a superficie de resposta. Desta forma, segundo Montgomery (1991),
pelo menos uma das variaveis regressoras contribui significativamente para o
modelo.

A Tabela 3.7 de analise de variancia do modelo de regressao, fornece
os dados para a determinagdo da significancia e validade do modelo a um

nivel de a igual a 5% .
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Tabela 3.7. Quadro de analise de varidncia do modelo de regressdo com os
fatores significativos.

VARIAVEL RESPOSTA: DUREZA
Fatores SS DF MS F P-valor

Regressio 4293 1073,25 27,15451807 0.0002
A 840,5 840,5 21,26566265 0.0025
B 1012,5 1012,5 2561746988 0.0015
C 2048 2048 51,81686747 0.0002
AB 392 392 9,918072289 0.0162
Erro 276,67 39,52
Falta de ajuste 191,67 4791 1,691176471 0.3473
Erro puro 85 28,33
Total 4569,66

Onde: SS = Soma dos quadrados, DF = graus de liberdade, MS = média quadratica,
F = teste de confidéncia e P-valor = risco a.

(U0 J N SN G

—
[—

O teste estatistico da equagdo (3.6) deve exceder a Fx ., para que o
modelo seja significativo, onde k € igual a soma dos graus de liberdade das
variaveis regressoras (k = 4), n corresponde ao niimero total de experimentos
(n = 12) e p corresponde ao namero de pontos independentes (p = 8). MSg ¢

MS;; estdo dispostos na Tabela 3.7.

: MS o
MS
Fy=37,88

Conforme o teste de significancia F do anexo 1, Fy 55 = 3,84

Portanto, como o F calculado excede o F tabelado se pode concluir que o
modelo € significativo.

Ja a validade do modelo é obtida pelo coeficiente de determinagéo

multipla 4 Rznjusmdo, gerados pelo programa Statistica 5.5 (STATSOFT,

2000). Os dados estdo presentes na Tabela 3.7 ¢ os mesmos podem ser
calculados pelas equagdes 3.7 e 3.8 (MONTGOMERY, 1991). O coeficiente

de determinagdo miltipla Rzajumn, deve ser calculado, uma vez que ao se
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adicionar termos ao sistema o R® tende a aumentar. Portanto, se termos
desnecessarios se encontram no modelo o Rzajuswdo tende a cair drasticamente.

RZZSST

Sy (3.7)

1—~SSe

et
Rzajustadc:o: _S_p__

Yy

n-1
Onde, SSr é soma dos quadrados da regressdo, Syy é a soma dos quadrados

totais, SSe € a soma dos quadrados do erro ou residuo.

Neste caso:

R?=0,93 R%,justado = 0,90

Desta forma, conclui-se que o modelo de regressdo adotado, explica
90% da variabilidade de dureza e que termos desnecessarios ndo foram

adicionados ao projeto.

3.2.3.4 Analise da falta de ajuste do modelo de regressao

A analise da falta de ajuste do modelo decorrera através da verificagdo
dos dados da Tabela 3.7.

Este teste ¢ um teste de hipétese que implica se a fungdo de regressdo
¢ linear ou ndo. Se H, for aceita, ndo ha falta de ajuste do modelo. Do
contrario, o0 modelo ndo é adequado.

Hy : MSp, =c”
H; : MSp, >0’

2 %
Onde o~ é o valor da variancia.
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O teste ¢ fornecido pela equagio (3.9).

MSgp (3.9)

0

Fo = 1,6941
Onde, MSga € MSgp sdo as médias quadraticas da falta de ajuste e do erro

puro, respectivamente.

Assim, se F > F np n.m deve-se concluir que a fungdo de regressdo ndo € linear, e
portanto, se deve abandonar o modelo.
Neste caso, Fy mp, n.m para a a um nivel de 5% ¢ igual a 9,01de acordo com a
tabela da estatistica F do Anexo 1. Onde m, n e p sdo iguais ao nimero de pontos
independentes, numero total de experimentos e nimero de coeficientes de
regressao, respectivamente.

Como F calculado ndo excede F tabelado, se deve aceitar a hipotese nula

e entdo concluir que ndo ha razdo para a falta de ajuste do modelo.

3.2.3.5 Metodologia da superficie de resposta

As técnicas de metodologia da superficie de resposta, ou MSR, foram
utilizadas para encontrar um modelo matematico que estabeleca uma
aproximagao da influéncia dos fatores na variavel resposta, com o objetivo de
otimizar o sistema.

As superficies de resposta geradas pelo programa Statistica 5.5 sdo
baseadas na equagdo (3.5). Deste modo, como o modelo possui trés fatores
mais a variavel resposta, um fator sera fixado para permitir a construgdo
espacial da superficie. A Figura 3.2 apresenta as curvas para a analise do fator

ciclo.
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Tempao de Patamar
Tempo de Patamar

a) 1 ciclo

5
E
]
[+8
L]
o
g
£
K

Tompo de Patamar ; Taxa de Aquecimento

30 10

¢) 3 ciclos d) Superficie de resposta com trés
ciclos

Figura 3.2- Curvas de nivel com numero de ciclos constante a 1, 2, 3 ¢

superficie de resposta com 3 ciclos.

Como foi observado nos graficos com o nimero de ciclos constante, a
condi¢do de maior dureza ocorreu com o maior nimero de ciclos, para taxa de
aquecimento igual 20°C/min e patamar de 60 minutos.

A Figura 3.3 apresenta as curvas para a analise do fator patamar.
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AVAVAY
cm 1 2 3 4 5 6 7 unespwl 122 13 34 1% Te 317 18



Materiais e Métodos 7]

Capituio 3

SOpI> 8P 0IBWNN

SO[0I0 8p CJBWNN

b) Patamar de 45 minutos

a) Patamar de 30 minutos

S0[012 8P 0JAWNN

Taxa de Aquecimento

d)Superficie de resposta com patamar

¢) Patamar de 60 minutos

de 60 minutos

o
@
£
. m
=
=
O
5’
<
0’
A
)
=
m
@
=
<)
S
3
§
<
a.
g
51
©
2
=)
L
g~
0
:
Q
1
e
o
5
=

superficie de resposta com 60 minutos.

ao

a condig

te,

Como foi observado nos graficos com o patamar constan

umero de ciclos igual
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de maior dureza ocorreu com o patamar de 60 minuto

a 3 e taxa de aquecimento igual 20°C/min.

A Figura 3. 4 apresenta as curvas para a analise do fator taxa de aquecimento.
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Da mesma forma, com a taxa de aquecimento a 20°C/min, patamar e
namero de ciclos a 60 minutos e 3 ciclos, respectivamente, se obteve a maior
dureza.

Com a aproximagdo do modelo obtido, 0 maior valor de dureza médio

foir de aproximadamente 540HV. Portanto, conclui-se que dentro das

limitagdes experimentais ndo se encontrou 0 ponto 6timo (estacionario), mas

se sabe que o mesmo se aproxima com o aumento de todos os fatores. Isso
implica que apos trés ciclos de tratamento térmico se obteve uma martensita

mais fina, ou pelo menos uma reorientagio da mesma.

3.3 ROTAS DO TRATAMENTO TERMICO

Como um dos objetivos desta dissertagdo € a quebra da estrutura bruta
de fusdo através de tratamentos térmicos, as seguintes rotas foram
estabelecidas com base no planejamento de experimentos e na analise térmica

diferencial, de acordo com a Figura 3.5.

- Rotas dos R Recazimento a 800°C !
e man_tns i durante 16 horas, seguido
' térmicos por resirlamento ao ar |

Ciclos de transformagao
martensitica (1000°C, +
resfriamento em agua)

Recozimento com
juecimento no po beta
{1000°C} por 30 minutos,
resfriamento a 950°C por 4
horas, seguido por
resfriamento ao ar

Figura 3. 5- Rotas dos tratamentos térmicos
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3.4 ANALISE POR DIFRACAO DE RAIOS-X

O objetivo destas analises foi determinar as fases presentes na
Estrutura Bruta de Fusdo, assim como sua redistribuigdo com a evolugdo dos
tratamentos térmicos.
Para que as condigdes das analises fossem atendidas, as amostras foram
lixadas com lixas de grana 150, 220, 320, 400, 600, 1000, 1500 e 2000, para

garantir uma superficie plana.

Os espectros de difragdo de raios-X foram obtidos através do
difratémetro RICH SEIFERT & CO. JSO — DEBYFLEX 1001, instalado no
DEMAR — FAENQUIL. O angulo de varredura abrangeu a faixa de 30° a
90°, com um passo de 0,05. Os dados foram analisados e comparados com as

fichas JCPDS (1988), juntamente com os dados obtidos por Silva et al. (1999).

3.5 ENSAIOS MECANICOS
3.5.1 Ensaio de dureza

Os ensaios de dureza Vickers foram realizados em um durémetro
hidraulico do tipo DIA TESTOR 2RC da OTTO WOLPERT WERKE,
localizado no laboratério de tratamentos térmicos, pertencente ao
Departamento de Materiais e Tecnologia desta instituigdo. As amostras foram
submetidas aos ensaios com carga de 20 kgf nas condigdes bruta de fusdo,
tratada termicamente com 1, 2, e 3 ciclos de tratamentos, além da condigdo

recozida, respeitando a norma ASTM E92 — 92 (ASTM, 1998).

3.5.2. Ensaio de impacto Charpy

Os ensaios de impacto Charpy realizados em amostras de todas as
condigdes de tratamento térmico, além da condigdo bruta de fusdo, foram
feitos com o objetivo de obter a quantidade de energia absorvida pelo material
perante um carregamento dindmico. Foi utilizado um equipamento

WOLPERT, com capacidade de 300J. Os corpos de prova foram usinados
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segundo a norma ASTM E23 — 96 (ASTM, 1998), como mostra a Figura 3. 6,

com entalhes obtidos por eletroerosio.

| | rstate 21 | | | ]

Rurme: STH ED3 - 98 [orp du provs emsio Choegy
Hateral: Ti-d4-4Y Oimensoes em mi etros I l

Figura 3.6- Dimensdes do corpo de prova utilizado para ensaio de impacto
Charpy.

3.5.3 Ensaio de tragio
Os ensaios de tragdo foram realizados em um equipamento de controle

eletromecanico, do modelo EMIC, localizado no DMT-FEG-UNESP, com

taxa de carregamento de 0,5Smm/min. Os corpos de prova foram usinados de

acordo com a norma ASTM E8M — 98 (ASTM, 1998), conforme apresentado

na Figura 3. 7.

Os dados foram registrados utilizando o programa LABVIEW, com a
amostragem de 10 leituras por segundo. O sistema de aquisigdo utilizado foi o
da National Instruments, composto por placa de aquisigdo de 12 bits PCI-
6024E, moddulo de condicionamento de sinais SCXI-1121, moédulo de

compensagdo de ponte SCXI-1321 com 4 canais em console SCXI-1000.




Capititio 3 - Materiais e Métodos 776

plo, 21 | | I |
Parmn: ASTH EBM - 98 [ormpao de prome pure easai de frogoo
Muteril: Ti-4ad-4¥ Uimens des em mil Ine fros

Figura 3.7- Dimensdes dos corpos de prova utilizados para o ensaio de
tragao.

3.6 ANALISE MATERIALOGRAFICA
3.6.1 Microscopia éptica
As amostras para observagdo em microscopio Optico passaram pelas

seguintes etapas de preparagéo:

a) Corte: as amostras utilizadas para o calculo da dimens3o fractal, ou seja, os

corpos de prova de impacto fraturados, foram seccionados em uma serra
metalografica de precisdo, modelo Isomet 1000 da Buehler, onde a menor
carga e velocidade de corte foram impostas. Os cortes foram realizados em
duas etapas, conforme a Figura 3.8. O seccionamento feito a partir do
plano A ¢ para reduzir o tamanho da amostra. Ja, para o corte no plano B,
as superficies de fratura foram cobertas com uma resina epoxi do tipo
Brascola Araudite 24h para a preservagdo da integridade dos perfis de

fratura, de onde serdo extraidos os dados da dimensao fractal.
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Figura 3. 8- Esquema do seccionamento dos corpos de prova Charpy.

b) Embutimento: as amostras foram embutidas a quente em resina Multifast
Brown da Striiers;

c¢) Lixamento: para o lixamento foram empregadas as lixas com grana de 100,
220, 320, 400, 600, 1000, 1500 e 2000, com lubrificagdo de agua;

d) Polimento: o polimento consistiu, primeiramente, num polimento com
pastas de diamante de 6 um, 3 um e lum, em pano do tipo Striiers DP-NAP,
com lubrificagdo etanol p.a.. Apos essa etapa foi realizado o polimento
quimico com solugdo Striiers OPS na proporgdo de 1/3, em pano tipo Striters
OP-NAP, com lubrificagdo da propria solugdo. Finalmente, foi realizado um
polimento quimico com solugdo de 5% de acido oxalico, em pano do tipo
Striters OP-CHEM, para tirar deformagdes mecanicas provenientes do proprio
processo (VOORT, 1984).

e E importante salientar que entre todas as etapas de lixamento e polimento,

as amostras passaram por uma limpeza em ultrassom.
e) Ataque quimico: as amostras polidas foram atacadas por imersdo em uma
solugdo acida adaptada do reagente Kroll, proposto por Petzow (1999),
composto de 2%HF + 98%H,0 para um intervalo de tempo de 15 segundos
para a estrutura bruta de fusdo (EBF) e 30 segundos para as demais. Este

ataque permite a visualizagio de diferentes fases com luz polarizada.
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As amostras foram observadas em microscopio optico Nikon Epiphot
200, com luz polarizada, utilizando filtros de cor e de aumento de contraste
(filtro verde). Em alguns casos, o filtro de Normarsky (DIC), ou seja, contraste
por interferéncia foi utilizado. As imagens foram capturadas pela cdmera
Pixera Professional e digitalizadas pelo software Pixera Viewfinder. As

imagens foram obtidas com ampliagdes de 1000x

3.7 PROCESSAMENTO DIGITAL DE IMAGENS

O processamento digital de imagens foi dividido em duas frentes. A
primeira descreve o procedimento utilizado para as amostras de fratura onde
foi feito o calculo da dimensdo fractal. A outra descreve o procedimento
utilizado para as analises da microestrutura, e sera apresentada no capitulo de

resultados e discussio.

3.7.1 Rotina para o cilculo da dimensio fractal

O processamento utilizado para o calculo da dimensdo fractal consiste
das etapas descritas abaixo. Para o processamento foram utilizados, ambos os
programas UTHSCSA Image Tool 2.00 alpha 3, com as rotinas “The image
Processing Toolkit” 4.0, e Media Cybernetics Image Pro Plus 4.0.

Apos as etapas de preparagdo metalografica descritas no item 3.5.1
deste capitulo, uma amostra de cada condigdo de tratamento térmico foi
submetida a uma sequéncia de processamento, na qual, primeiramente, as
imagens foram capturadas com resolugdo de 1260x960 pixels a uma
ampliagdo de 1000x em campo claro, como revela a Figura 3.9(a). Depois da

aquisigéo, a aplicagdo de uma /imiarizagdo foi feita para delimitar cada perfil,

conforme a Figura 3.9(b). Em seguida, para a remogdao de objetos

remanescentes nas imagens o filtro “Fill Holes” fo1 utilizado (Figura 3.9(c)).
Para o calculo da dimensdo fractal fo1 utilizada uma rotina
desenvolvida por pesquisadores do LAIMat (Laboratério de Analise de

Imagens de Materiais), baseada na técnica de Minkowiski, e utilizando o
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método de dilatagdo de pixels (HOROVISTIZ, 2000). As imagens foram
submetidas logo apos a aplicagdo do filtro “Fill Holes”, a uma sequéncia de
operagdes morfologicas de dilatagdo e erosdo, de acordo com o numero de

iteragdes impostas, como mostra as Figuras 3.9(d), (e) e (f).

o it s

a) Imagem do perfil original a 1000x. b) Apds a limiarizagao

¢) Apos aplicagdo do filtro Fill Holes. d) Operagdo de dilatagdo.

e) Operagdo de erosdo f) Perfil apos sucessivas operagdes de

dilatagdo e erosdo.

Figura 3. 9- Sequéncia do processamento de imagem nos perfis de fratura,
para o calculo da dimensao fractal.
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3.8 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

O objetivo desta analise foi a identificagdo dos micromecanismos de
fratura atuantes nos processos de ruptura dos corpos de prova, por impacto
Charpy e tragdo monotdnica, respectivamente. Portanto, a analise se torna
mais eficiente quando detalhes da topografia sdo evidenciados.

Segundo Joy e Joy (1996), na microscopia eletronica de baixa
voltagem, ou seja, com tensdo de aceleragdo menor que 5 KeV, os detalhes
topograficos sdo realgados de acordo com a interagdo elétron-amostra. Os
autores acrescentam que com baixa voltagem a interagdo elétron-amostra ¢

muito maior proxima a superficie. Para a otimizagdo dos parametros de

imageamento, um software de simulagdo pelo método de Monte Carlo foi

utilizado com o objetivo de verificar o ganho de sinal, ou seja, o ganho no
coeficiente de elétrons retroespalhados conforme varia a tensdo de aceleragio.
Também GOLDSTEIN ef al. (1992) reforcam que o ganho em elétrons
secundarios se da para baixas voltagens, visto que, a probabilidade de escape
se torna maior para os elétrons localizados proximos a superficie da amostra.
A Figura 3.10 mostra os resultados da simulagdo para varias tensdes de

aceleracao e confirmam a melhor interagio.
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Ti - 20KeV Al - 20KeV
BS = 027 BS = 0,14

T 05 u Hﬂ_n-_“m—
Ti - 10KeV Al - 10KeV
BS =0,27

Ti— 1KeV Al - 1KeV V- 1KeV
BS =03 BS=0,22 BS =031

Figura 3.10- Simulagido de Monte Carlo da interagdo elétron - amostra para o
sistema Ti-Al-V. (JOY; JOY, 1996).

De acordo com o resultado da simulagdo de Monte Carlo e com as

sessOes de microscopia eletronica, foi verificado que as condi¢des da analise,

do ponto de vista de obter a maior quantidade de informagdes da superficie de

fratura, eram em baixas voltagens. No entanto, para a analise da

microestrutura altas tensdes de aceleragdo foram utilizadas no sentido de obter
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contraste entre as fases a e B, com base na distingdo do elemento quimico
mais pesado (Ti, Al e V).

Os corpos de prova foram somente limpos por ultrassom. Utilizou-se
os equipamentos LEO 1450VP, do DEMAR — FAENQUIL e, LEO 435VP e
ZEISS DSM 940A do AMR — CTA.

3.9 NANOIDENTACAO E MICROSCOPIA DE FORCA ATOMICA

As medidas de nanoindentagdo com o auxilio de um microscopio de
forga atomica permitem fazer uma analise quantitativa do moédulo de
elasticidade (E) e da dureza (H) do material em uma escala local
(nanométrica).

Neste caso, esta técnica se mostra vantajosa no sentido de estudar
propriedades de deformagdo elastica e plastica de diferentes lamelas, bem
como fornecer dados sobre a variagdo de dureza entre agulhas na martensita.
Isso pode levar a uma concepgdo da formagédo de interfaces durante a evolugédo
dos ciclos de tratamento térmico.

As medigdes foram realizadas em um nanoindentador Hysitron, com
ponta de diamante do tipo Berkovich (pirdmide de trés lados com um éangulo
de 65,3° de cada lado em relagdo a base). Foram realizadas medidas em oito
posi¢des das amostras através de uma matriz 4x4, para cada amostra num total
de 4. Essas consistem na Estrutura bruta de fusido e tratadas com 1, 2 ¢ 3

ciclos. Os resultados estdo apresentados no Capitulo 5.




4 RESULTADOS E DISCUSSAO PARTE I: PROCESSAMENTO
DIGITAL DE IMAGENS PARA ANALISE MICROESTRUTURAL.

4.1 ASPECTOS GERAIS

Este capitulo tem por objetivo apresentar os conceitos do
processamento digital de imagens para analise na caracteriza¢do da liga Ti-
4A1-4V, bem como as ferramentas utilizadas. A primeira etapa do
processamento visa obter a fragdo volumétrica das colonias da fase a de
acordo com cada orientagdo. A segunda tem por objetivo as medidas do

espagamento das lamelas, ou agulhas situadas no interior dos grdos. Ja, a

?

terceira visa obter as fra¢cdes volumétricas das fases o - recozida, martensita

revenida e fase 3.

4.2 PRIMEIRA ETAPA: ANALISE DAS COLONIAS DE FASE «

A analise das colonias da fase a, esta relacionada a estrutura bruta de
fusdo onde sua microestrutura se dispde como tal. No caso das amostras
tratadas termicamente, somente a medida do espagamento das lamelas, ou
agulhas (no caso da martensita) sera efetuada. No entanto, para as condigdes

recozidas sera efetuado o calculo das fragdes volumétricas das fases presentes.

4.2.1 Defini¢des basicas sobre imagens

Numa imagem digital, a qualidade de observagdo dos detalhes
depende diretamente do tamanho do pixel que caracteriza esta imagem, como
também, do nimero de niveis de cinza possiveis para cada pixel. Desta
maneira, quanto maior for o niimero de pixels que descrevem uma imagem,
maior sera sua resolu¢do espacial. Na pratica, a resolugdo espacial de uma
imagem ¢ medida em pontos por polegada (ppp).

Ja, a resolug¢do de profundidade ou quantizagdo esta relacionada com

o namero de niveis de cinza (n) de cada pixel que constitui a imagem.. Assim,

AV
cm 1 2 3 4 5 6 7 unespw.l 12 13 14 15 16 17 18



Capitulo 4 - Resultados e Discussao. 84

Parte I: Processamento digital de imagens para analise das microestruturas. /

por convengdo, os niveis de cinza estdo compreendidos entre 0 e n-1, onde
estes dois extremos sdo referenciados como preto e branco. Para o
processamento realizado por um computador, o niimero de niveis de cinza (n)

pode ser escrito conforme a equagao (4.1).

nN=2°

Onde b ¢ o namero de bits utilizados para locar os niveis de cinza

De acordo com a resolugdo de profundidade, as imagens digitais
podem ser classificadas em duas categorias:
e Imagem monocromatica;
e Imagem colorida.
A primeira, segundo Gonzalez ¢ Woods (2000), é conhecida por imagem em
tons de cinza. Simplesmente, porque o valor numérico de cada pixel
representa uma grandeza escalar associada ao brilho ou nivel de cinza do

ponto correspondente. Quando uma imagem contém s6 os dois valores

distintos (0 e 1) esta € dita ser binaria (imagem preto e branco).

No entanto, na segunda, o valor numérico de cada pixel representa
uma grandeza vetorial associada a cor do ponto correspondente, por exemplo
as cores primarias, vermelho (R) , verde (G) e azul (B),constituindo o modelo
de cores no sistema RGB. Portanto a imagem colorida formada em diversos
modelos como, HSI e CMY, por exemplo, é constituida por trés componentes
de coordenadas cartesianas utilizando 8 bits para cada uma delas, totalizando
24 bits (EFFORD, 2000). Sua representa¢do esquematica é feita na forma de
um cubo, no qual, os pontos ao longo da diagonal principal possuem valores
em niveis de cinza, variando do preto na origem (0,0,0) até o branco na aresta

oposta (1,1,1), conforme a Figura 4.1.
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Azul esverdeado

0 b
/ Preto

Figura 4.1- Cubo de cores do modelo RGB (EFFORD, 2000).

4.2.2 Processamento digital de imagens

O processamento digital de imagens basicamente se refere ao
tratamento de uma imagem digital realizado em sistemas computadorizados.

Jihne (1997) afirma que o processamento ¢ feito através de uma
sequéncia constituida de varias operagdes, até a extragdo das caracteristicas de
interesse na cena. Cabe aqui salientar que ndo existe uma metodologia geral
no tratamento de imagens. Desta forma, a escolha das operagdes, bem como os
algoritmos utilizados dependera da melhor combinagdo entre a imagem e os
objetivos de interesse.

Assim, neste caso especifico as ferramentas de processamento de
imagens serdo direcionadas ao processamento de imagens em cores,
associadas a operagdes morfologicas. O objetivo de se adotar o processamento
digital de imagens em cores é fundamentado no conceito de que a cor ¢ um
descritor poderoso que normalmente simplifica a identificagdo do objeto.

No caso das ligas de titdnio, Chraponski e Szkliniarz, (2001)
observaram que as caracteristicas microestruturais apresentam baixo contraste.
No entanto, os autores afirmam que o melhoramento do contraste para que se
consiga efetuar uma segmentagdo adequada pode ser obtido com a aplicagdo

de luz polarizada e processamento digital de imagens coloridas.
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Portanto, cinco etapas fundamentais constituem o processamento na sua

totalidade (WOJNAR, 1999). As etapas estdo representadas na Figura 4.2.
Aquisigo |

Pré-processamento |

Segmentacio |

Extrag4o de dados |

' Representagio

Figura 4.2- Etapas fundamentais do processamento digital de imagens
(EFFORD, 2000).

4.2.2.1 Aquisigdo das imagens

Segundo Gonzalez e Woods (2000) a etapa de aquisi¢do de imagens
consiste em converter a imagem real de um objeto, na sua forma discreta.

A forma adequada de discretizagdo de uma imagem no espago ¢
denominada amostragem da imagem, onde esta determina o numero de pixels,
enquanto que a digitaliza¢gdo da amplitude é chamada de quantizagdo dos
niveis de cinza. Assim, uma imagem pode ser definida em termos
matematicos, como sendo uma fungdo direta da energia luminosa (I) de cada
ponto no plano bidimensional (x,y), captada por foto-sensores do equipamento

de digitalizagdo, isto ¢:

I=F(x,y) 4.2)

Onde F(x,y) é uma fun¢do discreta, ¢ a intensidade da energia luminosa (I)

assume valores numéricos discretos inteiros.
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Portanto, a quantidade de niveis de cinza em uma imagem colorida pode ser

calculado através da equagdo (4.3) para cada canal de cor do modelo utilizado:

G L 2rn (4.3)

Onde m € o nimero de bits do conversor analogico-digital.

Como exemplo, uma imagem colorida do sistema RGB possui 8 bits ou 256
niveis de cinza, que vai do 0 a 255 para cada canal de cor, ou seja, na sua

totalidade esta possui 24 bits.

4.2.2.2 Pré—processamento
Para o melhoramento do contraste, necessario no sentido de obter uma
diferenciagdo mais acentuada dos niveis de cinza entre as colonias de fase a,
ou entre as fases a e B uma operagdo de estiramento de contraste foi utilizada.
O estiramento de contraste é uma operagido pontual, ou seja, onde a

alteragdo de cada pixel/ da imagem depende apenas de seu valor original
(JAIN, 1989). Seu objetivo, segundo Gonzalez e Woods (2000), ¢ obter uma

densidade uniforme dos niveis de cinza da imagem melhorada,

proporcionando um espalhamento nos niveis de cinza da imagem, assim
afetando o seu contraste. Na pratica, obtém-se uma melhor distribui¢do dos
picos do histograma da imagem melhorada em relagdo ao da original, como

mostra a Figura 4.3.
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(©)

Figura 4.3- Efeito da fungdo de estiramento de contraste. Observe que o
histograma (b) da imagem superior € restrito a uma faixa de intensidade de
brilho. O estiramento proporciona uma ampliagdo dindmica de contraste
como mostra a imagem inferior (histograma (d)), estendendo a todas as
faixas de intensidade.

A vantagem de se trabalhar com uma operagdo pontual, nesse caso,
esta em preservar as informagdes sobre o contraste, uma vez que a distribuigéo
de brilho permanece equivalente a original, mas com ampliagdo do contraste.
O resultado da aplicagdo dessa fungdo esta na obtengdo dos canais de cores,
onde o realce da imagem original (Figura 4.3) proporciona uma maior
defini¢@o das colonias da fase o no sentido de segmentagdo, como mostra a
Figura 4.4.

Uma observagdo importante estende-se a escala de ampliagdo. No

caso, as imagens da liga Ti-4Al-4V submetidas a segmentagdo de coldnias
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foram obtidas com objetivas com ampliagdo de 50x, desta forma, ndo se
consegue extrair a fragdo volumétrica da fase 3, interposta as lamelas de o e

oculta a esta ampliagao.

(d) R com estiramento  (e) G com estiramento  (f) B com estiramento
Figura 4.4- Separagdo dos canais de cores do sistema RGB, antes e apos o

estiramento de contraste

4.2.2.2.1 Filtragem espacial

Algumas regides da Figura 4.4 ndo podem ser segmentadas somente
com a aplicagdo do threshold ou limiariza¢do. Para isto, alguns filtros
espaciais somados a operagdes aritméticas foram utilizados.

Russ (1999) demonstra que a filtragem espacial esta diretamente
relacionada aos pixels que constituem a imagem. Desta forma, esta constitui
de uma operagdo de vizinhanga, na qual a fungdo de representagdo ¢ dada pela

equagao (4.4).

a(x,y) = T[f(x,y)] (4.4)
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Onde g(x,y) é a imagem resultante do processamento, T ¢ o filtro espacial

aplicado na vizinhanga de (x,y) e f{x,y) é a imagem original.

Assim, o filtro da mediana foi utilizado para a suavizagdo de ruidos nas
imagens da Figura 4.4, ou seja, a intensidade de cada pixel fo1 substituida pela

mediana dos niveis de cinza na vizinhanga daquele pixel através de uma

mascara de dimensio 5x5 pixels. A Figura 4.5 mostra o resultado da aplicagdo

do filtro mediana 5x5.

Figura 4. 5- Resultado da aplica¢do da mediana 5x5.

As colonias que apresentam bons contrastes foram segmentadas
diretamente dos canais de cores através da aplicagdo do threshold ou
limiarizagdo, como mostra a Figura 4.6. Posteriormente, em cada colonia sera

calculado os espagamentos das lamelas.

A

a) Primeira regido b) Segunda regiao

Figura 4.6- Imagens de duas regides segmentadas da Figura 4.3, apoOs
aplicagao da limiarizagdo .
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No entanto, algumas regides ndo podem ser segmentadas
automaticamente. Neste caso, operadores de diferenciagdo foram necessarios
para o melhoramento do contraste e para a definigdo de bordas de objetos ou
regides.

Sob este contexto, Russ e Gonzalez (1999, 2000) tém definido em suas
obras que operadores de diferenciac¢do (ou filtros derivativos) sdo baseados em
filtros passa-alta. Partindo do principio de que uma imagem digital é
constituida por diversas regioes onde os niveis de cinza sdo proximos, €
regides onde ocorre uma transi¢gdo de caracteristicas, ou seja, fronteiras, tais
que, os niveis de cinza sofrem mudangas bruscas em seus valores.

Segundo Silva (1996), operadores de diferenciagdo consistem em
caracterizar uma imagem, sob o ponto de vista matematico, por derivadas
suaves nas regides de niveis de cinza proximos e derivadas acentuadas nas
regides de fronteiras ou bordas produzindo um gradiente de niveis de cinza na
imagem.

Desta forma, o produto obtido pela primeira derivada de uma imagem
¢ um vetor conhecido por gradiente. Este vetor é expresso através da equagdo
(4.5).

Ja, a magnitude deste vetor, também chamada de gradiente, ¢ expressa
por Vf , onde:
(4.6)

Vf =mag(Vf) = [sz + Gzy];
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Para que a implementagdo destes valores seja mais facil, € realizada na
pratica, uma aproximagdo da equagdo (4.6) para valores inteiros, de acordo
com a equagdo (4.7).

4.7)

vf =|G,|+|G

/

Assim, para se obter um melhoramento de algumas regides da Figura
4.4 o operador de diferenciagdo que melhor identificou estas regides foi o
Kirsch.

RUSS (1990) apresenta as mascaras espaciais do operador Kirsch
através da Figura 4.7, e a aproximagd@o do calculo do gradiente pode ser feita

r ~ * I3
através da convolugdo destas mascaras.

Figura 4.7- Mascaras que definem o operador Kirsch. (A) gradiente para a
diregdo de 90°; (B) gradiente para a dire¢do de 180° (RUSS, 1990).

4.2.2.3 Segmentagdo
Apos a aplicagdo do filtro apresentado pela Figura 4.6, e operagdes de
soma e subtra¢do de imagens levam a uma distingdo das demais regides, de

modo segmenta-la apds a limiarizag3o.

" Convolugdo: E denotada por f{x) * g(x), ou seja, uma varredura de g pela fungdo /£, tal que ambas sio
comparadas entre si num dado intervalo em R” . (GONZALEZ; WOODS, 2000).
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Com isso, a sequéncia de processamento utilizada para a obtengdo da

fragdo volumétrica destas regides da Figura 4.4 esta representada pela Figura

c¢) Limiarizagdo do <canal B
segmentando uma regido, juntamente
com a subtragdo da imagem
limiarizada em (b) destacando uma
outra regido.

b) Separagio da regido 3 apods
operagdes aritméticas de soma e
subtragdo de (a) em relagdo aos

canais RGB

d) Segmentagdo de quatro regioes.

Figura 4.8- Etapas do processamento utilizado.

Desta forma, a segmentagdo baseou-se na diferenga dos niveis de

cinza entre as colonias. A Figura 4.9 mostra o processo de segmentagdo a

partir da situagdo da Figura 4.8 (b).

3 4 5 6
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Figura 4.9- Segmentagdo das colonias de fase a, definidas por caracteristicas

de orientagdo e espagamento.

4.2.2.4 Extragio de dados
4.2.2.4.1 Parametros de medigdo

Os parametros de medigdo escolhidos, como a fragdo volumétrica das
fases a e B3, e o espagamento agulhas no caso da martensita, foram baseados
no contexto de que, segundo Lee e Nam (1999), a fragdo volumétrica destas

fases e o espagamento afetam diretamente as propriedades mecanicas das ligas

de titanio, que sdo totalmente dependentes dos seguintes parametros :

Temperatura de tratamento térmico,
Tempo de patamar,
Taxa de resfriamento,
Composigdo da liga.
A fragdo volumétrica de uma determinada particula pode ser calculada
por técnicas de estereologia. Kurzydlowski e Ralph (1995) demonstram em
seus trabalhos que a fragdo volumétrica pode ser extraida através do calculo da

fragdo de area, como determina a equagéio (4.8).

(4.8)

Onde A; ¢ area da particula selecionada e Ay € a area total dos campos.
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As fragdes volumétricas das colonias da fase o estdo apresentadas na
Tabela 4.1.

Tabela 4.1- Fragdes volumétricas das colonias de fase o da estrutura bruta de
fusdo.
Vermelho Verde Azul Amarelo

26,42 £3,6 39,98 + 11,2 21,82 £6,8 11,78 + 4,2

Ja, o espagamento de lamelas foi calculado através do espectro da
magnitude da transformada de Fourier. A aplicagdo da transformada de
Fourier em analise de imagens se baseia no contexto de que uma fungdo do
dominio espacial pode ser representada no dominio da freqiiéncia através de
uma operagdo de transformagdo. Portanto, a transformada de Fourier de uma
fung¢do f(x,y), denominada 3 [f(x,y)], ¢ definida pela equagido (4.9).

N-1N-1 j2m(ux+vy)

3[f(xy)]=Flu,v)= % 2 2 Fluvle N (4.9)

¥=0y=0
Onde (x,y) s@o varidveis no espago, (u,v) sdo variaveis de freqiiéncia e N ¢ as
dimensdes da imagem.

A 1mportancia da utilizagdo da transformada de Fourier em analise de
imagem, de acordo com Jain e Parker (1989, 1997), esta na preservagdo das
caracteristicas originais.

Como F(u,v) é um niimero complexo, este possui uma parte real e

uma parte imaginaria, representada pela equagio (4.10).

F(uv) =R(u,V) + jKu,v) = [F(u,v)e*™" (4.10)

F(uv) = JR2(U,v) +P(u,v) 4.11)

Onde R(u,v) e I(u,v) sdo as partes real e imaginaria, respectivamente, de

F(u,v); Ja, | F(u,v) |éa magnitude deste namero.
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A partir da equagdo (4.10), a decomposigdo dos coeficientes
complexos dentro de uma faixa finita de magnitudes, permite a obtengdo das
amplitudes da i1magem de referéncia no espectro da magnitude da
transformada de Fourier. Brigham (1988) afirma que variagdes repentinas de
intensidade de luz na imagem estdo relacionadas as altas freqiiéncias, ao
contrario com variagdes suaves. Desta forma, variagdes de freqii€ncia em uma
fungdo f{(x,y) apos a aplicagdo da transformada de Fourier, onde esta passa a
ser representada por Fi(u,v), estdo relacionadas as distancias espaciais.

Desta forma, a identificagdo dos picos mais brilhantes proximos a
origem do espectro da magnitude esta relacionada as variagdes bruscas de
intensidade, o que significa as coordenadas dos picos correspondem aos
espacamentos das lamelas e agulhas aciculares. A Figura 4.10 mostra o
melhoramento da imagem original, no sentido de evidenciar os detalhes
relacionados as altas freqii€ncias, além do espectro obtido para uma condigio
de martensita.

Os valores dos espagamentos para as condigdes bruta de fusdo e de

tratamentos térmicos ciclicos estdo dispostos nos graficos das Figuras 4.11 e

4.12. Os resultados obtidos foram extraidos de vintes campos de observagdo a

500x de ampliagdo com resolugdo de 800x600 pixels na condi¢do bruta de
fusdo. Ja no caso da martensita foram observados cingiienta campos a uma

ampliagdo de 1000x com 800x600 pixels de resolugdo espacial.
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Figura 4.10- (a) Imagem original, (b) Equalizag¢do local da imagem em (a), e

seu espectro da magnitude em (c).

=
1

L
L

-
L

Espagamento de lamelas (um)

]

Colonias de fase o

o

Figura 4.11- Espagamento de lamelas das colonias da fase o para a Estrutura
bruta de fusdo.
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1 Ciclo
2 Ciclos
3 Ciclos

-
[=]
1

Espagamento de agulhas (um)

(=]
w
1

I

1 2 3
Ciclos de tratamentos térmicos |resfriamento em agua)

Figura 4.12- Espagamento de agulhas da martensita para os trés ciclos de

tratamento térmico.

4.2.2.42 Obtengdo das fragdes volumétricas das amostras recozidas a
800°C por 16 horas, seguido por resfriamento ao ar

As fragdes volumétricas das fases das amostras recozidas a 800°C,
durante 16 horas, resfriadas ao ar, foram obtidas pela separagdo dos niveis de
cinza em 60 campos de amostragem a uma ampliagdo de 1000x para cada
condigdo. A microestrutura resultante ¢ composta de martensita revenida, fase
a precipitada durante o recozimento e fase 3 presente nas interfaces, conforme
a Figura 4.13.

T A

s B .‘ = g e .",' t

a) 1 ciclo, seguido por recozimento.  b) Segmentagdo da imagem (a)
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d) Segmentacdo da

0 gm

e) 3 ciclos, seguido por recozimento. f) Segmentagdo da imagem (e)
Figura 4.13- Microestrutura de amostras recozidas a 800°C por 16 horas,

apos 1, 2 e 3 ciclos de transformagido martensitica.

Os valores das fragdes volumétricas estdo dispostos na Tabela 4.2.

Tabela 4.2- Fragao volumétrica das amostras recozidas a 800°C por 16 horas,
resfriadas ao ar, apds terem sido submetidas aos tratamentos térmicos
ciclicos.

Fase o (%) Fase 3 (%) Martensita revenida
(%)

1 ciclo + rec. 23,74 £ 12,62 12,83 £ 6,15 63,43 £ 9,93

2 ciclos + rec. 27,05 + 4,88 4,34+ 1,75 68,62 + 4,16

3 ciclos + rec. 38,37 + 16,85 8,50 3,25 53,13 £ 14,04

AV
AVAVAY
cm 1 2 3 4 5 6 7 unesp A 120 18 34 1% Te E7 18



Capitulo 4 - Resulftados e Discussao. 100
Parte I: Processamento digital de imagens para analise das microestruturas. /

4.2.2.4.3 Obtengdo das fragdes volumétricas das amostras recozidas a partir do
aquecimento no campo 3, resfriamento a 950°C com permanéncia de 4 horas,
seguido por resfriamento ao ar

Assim como no item anterior, as amostras foram processadas pela
separagdo dos niveis de cinza. A amostragem foi conduzida sob 30 campos a
uma ampliagdo de 500x para cada condi¢do, conforme a Figura 4.14 (b), (d) e
(f). A microestrutura investigada consiste da fase o primaria, martensita retida
juntamente com a fase  presente em suas interfaces, como mostra a Figura
4.14 (a), (c) e (e).

Lo . g —
= | B f sk ]
e el T . L RN et N Nt TN =

a) 1 ciclo, seguido por recozimento.  b) Segmentagdo da imagem (a)

] ol A B < 2 # ™ T Weam— / &
. LAY P ol < | g - ‘ 4 (7. B
Lo ¥ ’ £ e F § gl x 2 I
g 'y el dafldi L * A
o a5 o 4 A .
¢ ' Lo
i
.

c) 2 ciclos, seguido por recozimento. d) Segmenta¢do da imagem (c)
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" b il e e T e J st

e) 3 ciclos, seguido por recozimento. f) Segmentagdo da imagem (¢)

Figura 4.14- Microestrutura de amostras recozidas a partir de aquecimento no
campo P, seguido por resfriamento a 950°C por 4 horas e posterior

resfriamento ao ar.

Os valores das fragdes volumétricas estdo dispostos na Tabela 4.3.

Tabela 4.3- Fragdo volumétrica das amostras recozidas a partir de
aquecimento no campo 3, seguido por resfriamento a 950°C por 4 horas e
posterior resfriamento ao ar, apos terem sido submetidas a tratamentos
térmicos ciclicos.

Fase a (%) Martensita revenida + 3 (%)

1 ciclo + rec. 71,84 £3,03 28,16 £ 3,03

2 ciclos + rec. 61,38 £2,75 3862215

3 ciclos + rec. 68,02 + 3,68 30,98 + 3,68

A influéncia da microestrutura sobre as propriedades mecénicas da
liga, bem como sobre o aspecto fractografico, sob o contexto de tipo,

espagamento e fragdo volumétrica, sera apresentada e discutida no Capitulo 5.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO PARTE II: COMPORTAMENTO
MECANICO E ASPECTOS FRACTOGRAFICOS.

5.1 FORMA DE APRESENTACAO DOS RESULTADOS

Este capitulo consiste numa sequéncia do capitulo 4. Dar-se-a
continuidade aos resultados apresentados no capitulo anterior, comparando as
caracteristicas microestruturais € o comportamento mecanico das amostras
bruta de fusdo e tratadas termicamente.

Os quatro primeiros itens apresentam os efeitos da microestrutura no
comportamento mecanico do material por condigdo e o item 5.5 apresenta os
aspectos fractograficos observados em microscopio eletronico de varredura e

microscopio Optico.

5.2 AMOSTRAS NA CONDICAO BRUTA DE FUSAO E APOS CICLOS

DE TRANSFORMACOES MARTENSITICAS

Os resultados das fragdes volumétricas das colonias da fase a (Figura
5.1a) juntamente com os valores dos espagamentos das lamelas (Figura 5.1b),
presentes no interior de cada colonia, podem ser associados a0 comportamento

mecanico sob carregamento de tragdo monotdnica e impacto Charpy.

Colonias da fase a Colonias de fase a

a) fragdo volumétrica das colonias b) espagamento interlamelar

Figura 5.1- Graficos da fragdo volumétrica das colonias (a), espagamento de
lamelas (b).
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E importante destacar que o menor valor de espagamento de lamelas

de uma dada colonia (Figura 5.1b) coincide com a maior fragdo volumétrica
encontrada (Figura 5.1a). Isso comprova que o crescimento das lamelas se da,
primeiramente, no sentido longitudinal das mesmas, como acrescentam
Haasen e Jiancheng (1996, 2001).

A analise do difratograma de raios-X (Figura 5.2) fornece as
orientagdes das fases a e B, correspondentes a cada pico, de acordo com o0s
dados da literatura.

Nota-se a presenga de quatro orientagdes preferenciais o, 0 que
comprova a formagdo de quatro tipos de colonias, destacadas no capitulo
anterior através do processamento de imagens. As lamelas presentes no
interior de cada colonia precipitam com a mesma orientagdo cristalografica

como afirmam Lin et al. (1984) em seus trabalhos.

Difratograma da liga TI-4Al-4V (Bruta de Tusdo)

Difratograma da liga Ti-4Al-4V (1 ciclo de tratamemnto térmico)
400
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Difratograma da liga TI-4AlI-4V (2 ciclos de tratamento térmico)
400

(103)a/ (211)3

29(%)

Difratograma da liga Ti-4Al-4V (3 ciclos de tratamento térmico)
400

(103)a/ (211)3

65 70 75 80 85 90
20()
Figura 5.2- Espectros de difragdo de raios-X das amostras bruta de fusio e
tratadas ciclicamente.

Assim, devido a disposigdo paralela das lamelas da fase o, tendo a

fase B como o principal constituinte na interface, o ganho em ductilidade ¢é

favorecido, como mostram os baixos valores de dureza, e o sitio principal de
resisténcia passa a ser o contorno das colonias em funcdo da variagdo de
orientagdo destas. A figura 5.3 ilustra esquematicamente a correlagdo do
comportamento da estrutura bruta de fusdo sob tragdo, dureza e impacto

Charpy, em relagdo as amostras tratadas ciclicamente.
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Figura 5.3- llustragdo dos dados obtidos para as amostras bruta de fusdo e
tratadas termicamente (tratamentos ciclicos), em relagdo ao comportamento de
dureza, tragdo e impacto Charpy.

Ja para as amostras tratadas com transformagdes martensiticas,
verifica-se que o menor espagamento das agulhas (Figura 4.12) favorece o
ganho de dureza em detrimento da resisténcia mecanica e tenacidade. A
transformagdo martensitica causa, além de um refinamento, uma reorientagao
da microestrutura, como ¢ notado pelo aparecimento e intensificagdo das
reflexdes a(103) e B(211) apés o segundo e terceiro ciclos de tratamento
(Figura 5.2).

Essa reorientagdo sugere a ativagao de sistemas alternativos de
deslizamento, uma vez que as distorgdes causadas na rede cristalina da

martensita atuam na geragdo de tensdes internas devido a maclagdo e a

movimentag¢do de discordancias. Dessa forma, a transferéncia de energia para

a superficie provoca a nucleagdo e propagacdo de defeitos, como microtrincas
para o relaxamento das tensdes acumuladas. Assim, é notado nos graficos da
Figura 5.3 um decréscimo no limite de escoamento, bem como no limite de
resisténcia a tragdo e no alongamento, onde Collings (1984) atribui este
comportamento ao baixo indice de deformagdo plastica encontrado em

microestruturas martensiticas.
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Os resultados de nanodureza, conforme a Figura 5.4, demonstram que
numa escala local que o material ndo apresenta diferengas significativas de
nanodureza entre as amostras tratadas. Estes resultados confirmam que os
tratamentos térmicos impostos causaram um endurecimento em relagdo a
estrutura bruta de fusio. Goken; Kempf e Nix (2001) afirmam que a diferenga
de dureza observada entre diferentes lamelas ou agulhas com uma espessura
relativamente grande, é devida a uma anisotropia causada pelo material, ou
seja, a uma variagdo de fases na interface ou mesmo uma variagdo no tipo de
interfaces.

Ao contrario, se a microestrutura apresentar lamelas ou agulhas
extremamente finas, onde a variagdo de dureza se mostra pequena e constante,
o problema se deve a influéncia de tensdes residuais na superficie. Desta
forma, segundo Rodhes e Williams (1975), o endurecimento de interfaces
pode levar a nucleagido e propagagdo de trincas, ou até mesmo a fragilizagio
do material

No entanto, estes tratamentos térmicos foram propositais para se obter

a quebra da estrutura bruta de fusdo e o aumento de resisténcia apds o

tratamentos térmicos posteriores.

DUREZA (GPa)

210 240
PROFUNDIDADE (nm)

Figura 5.4- Resultado de nanodureza .
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5.3. AMOSTRAS RECOZIDAS A 800°C POR 16 HORAS E RESFRIADAS
AO AR

O objetivo deste tratamento térmico ¢ o de verificar a influéncia dos
tratamentos ciclicos no comportamento mecanico em fungdo das modificagdes
microestruturais.

A visualizagdo das amostras em microscopio optico através do auxilio
de luz polarizada e filtro de cor, facilitou a identificagdo da microestrutura
presente. O ataque quimico revelou uma microestrutura contendo martensita
revenida e fase a precipitada, além da fase 3 retida na interfaces (Figura 4.14).
O que coincide com o obtido por Lee et al. (2001), onde os autores atribuem o
nome de microestrutura bimodal a este tipo de formagao.

A analise dos difratogramas da Figura 5.5 confirma a presenca das
fases citadas acima. Nota-se no espectro de difragdo da condigdo recozida apos

1 ciclo de transformagdo martensitica, principalmente, a intensificagdo dos

picos relacionados as reflexdes a(101), a(100) e B(110). A intensificagdo dos

picos para estas reflexdes da fase a-recozida no difratograma da Figura 5.5 (a)
sugerem que a nucleagdo desta fase se da a partir de contornos de martensita
revenida. O que concorda com o proposto por Gil Mur; Rodriguez e Planell
(1996), onde os autores principalmente atribuem a precipitagdo de nucleos de
a-recozida a decomposigdo da martensita revenida apos recozimento em altas
temperaturas.

A figura 5.6 apresenta as variagdes do comportamento mecanico em
tragdo, impacto Charpy e dureza para as condigdes recozidas a 800°C. Como
se pode observar nos graficos desta Figura, o recozimento apos 1 ciclo de
tratamento promove uma elevagdo de limite de escoamento e uma redugdo em
ductilidade (pequena diferenga entre os limite de escoamento e resisténcia a

tragdao) em relagdo a 2 e 3 ciclos.
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No entanto, a absor¢do de energia sob carregamento de impacto
Charpy se torna mais significativa no primeiro caso, devido a intensificagdo do

pico B(110) referente ao plano preferencial de deslizamento dos arranjos ccc.

Difratograma da liga TI-4AlI-4V (1 ciclo + recozimento)

35 40 45 50 55 60 65 70

20(%

Difratograma da liga Ti-4Al-4V (2 ciclos + recozimento)

(109! (2113

.

75 80 85 90

30 35 k. 55 B0 6
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Difratograma da liga TI-4Al-4V { 3 ciclos + recozimento)
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103)e/ (211)3
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]
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50 55 60 65
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Figura 5.5- Espectros de difragdo de raios-X das amostras recozidas a 800°C
por 16 horas e resfriadas ao ar.
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Verifica-se, porém, que o recozimento das amostras submetidas ao
segundo e terceiro ciclos causou uma reorientagdo da microestrutura.
A formagdo do pico referente a reflexdo o(112) a 73,5° em 26 no

difratograma da figura 5.5 (b) demonstra que a precipitagdo de o neste

tratamento também esta relacionada a decomposi¢do da martensita revenida,

adicionada de nicleos formados a partir da fase  preferencialmente. Isso pode
ser verificado na Figura 5.7b, na qual a fragdo volumétrica de o aumenta com
a diminuigdo de B e martensita revenida.

Nesta condigdo, apos 2 ciclos de tratamento, nota-se uma redugdo no
limite de escoamento em relagdo a primeira. Isso se deve provavelmente a
intensificagdo do pico o(112) a 76°, e a redugdo de o(101), além do
surgimento de a(103) e B(211). Neste caso, acontece um acréscimo de 3% na
fragdo volumétrica da fase o com uma redugio de aproximadamente 9% de 3,
como mostra a Figura 5.7 (b), desta forma, o aumento no limite de resisténcia
a tragdo e ductilidade, ndo é favorecido somente pelo aumento da fragdo
volumétrica da fase o como denota Lee et al. (2001), mas também pela

orientagdo preferencial desta.

®m 1 Ciclo + recozimento
4 2 Ciclos +recozimento
®— 3 Ciclos + recozimento

1

Limite de Escoamenta (MPa)

450 500 550
Duwreza Vickers (HV)
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B 1 Ciclo + recozimento
A 2 Ciclos + recozimento
—@&— 3 Ciclos + recozimento
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Figura 5.6- Ilustragdo dos dados obtidos para as amostras tratadas
termicamente (tratamentos ciclicos + recozimento a 800°C), em relagdo
ao comportamento de dureza, tragdo e impacto Charpy.
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Nota-se, portanto, que os ciclos de transformagdes martensiticas
afetam substancialmente a presencga das fases. Na Figura 5.5 (c¢) verifica-se a
intensifica¢do do pico a (101) em 40,3° e a redugdo dos picos a(103) e B(211)
em 71,4°, além do aparecimento de o(104) em 86°. Ha, neste caso, uma
dispersdo da fase a e sua variantes, 0 que sugere que uma maior diversificagao
de defeitos, como sistemas alternativos de deformagdo (transformagao
martensitica), que favorecem a atuagdo de mecanismos controlados por
difusdo na composig¢do da microestrutura.

Nesta condigdo, recozimento apos 3 ciclos, ha uma semelhanga no
comportamento mecanico com a anterior (2 ciclos) . Mas se pode verificar, de
acordo com o difratograma (c) da Figura 5.5, que o maior espalhamento dos
picos da fase o prejudica a absor¢do de energia em ensaio de impacto Charpy.
Isso também pode ser explicado pelo aumento excessivo no nivel de dureza do

material.

W Martensita revenida
A Fose g
®—-Fasta

4

1 Ciclo + recozimento a $50°C
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3 Ciclos + recozimento a 390°C

c)

Figura 5.7- Graficos de fragao volumétrica das amostras recozidas a 800°C.

5.4. AMOSTRAS RECOZIDAS COM AQUECIMENTO NO CAMPO B
POR 30 MINUTOS, RESFRIAMENTO A 950°C POR 4 HORAS E
RESFRIAMENTO AO AR

O objetivo deste tratamento € elevar a resisténcia mecanica da liga
através da precipitagdo da fase o primaria a partir de 3 retida. Partindo das trés

condig¢des de transformagdes martensiticas, verificou-se, apds este tratamento

de recozimento, a formagdo de uma microestrutura contendo a fase o primaria,

martensita retida em meio a fase f3, de acordo com a Figura 4.14.

Pelo processamento digital de imagens ndo foi possivel quantificar as
fases martensita retida e B separadamente, o que vem ao encontro com Lin et
al. (1984), onde os autores mencionam este tipo de dificuldade. Desta forma, o
calculo das fragdes volumétricas restringiu-se a determinagdo de fragdes da

fase a e do conjunto a,, + 3, como mostra a Figura 5.8.
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1 Ciclo + recozimento a 950°C 2 Ciclos +recozmento a 950°C

3 Ciclos + recozimento a 950°C

c)

Figura 5.8- Graficos de fragdo volumétrica das amostras recozidas a 950°C.

A Figura 5.9(a) apresenta o espectro de difragdo de raios-X para a
condigdo apos 1 ciclo de transformagdo martensitica. Nos picos da fase a
verifica-se um espalhamento nas orientagdes e, principalmente o surgimento
de B em trés orientagdes. Isso pode favorecer a formagdo de a-primaria como
se destaca na Figura 5.8 (a) pelo aumento da sua fragdo volumétrica. Nota-se
também que a variagdo nas orientagdes de 3 favorece a absorg¢do de energia
sob carregamento de impacto Charpy (Figura 5.10).

No entanto, para os outros dois tratamentos ndo se verifica este tipo de

comportamento, pois a fra¢gdo volumétrica de 3 e martensita retida se mantém

praticamente a mesma, como mostram os graficos (b) e (c¢) da Figura 5.8.

Desta forma, sugere-se que o comportamento em ensaio Charpy para este tipo
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de tratamento esteja relacionado preferencialmente ao sistema de orientagdo
da fase .

Para a condi¢do de recozimento apds o 2° ciclo, foi determinado
apenas um ponto nos valores das propriedades mecanicas sob tra¢do. Isto esta
relacionado a perda de corpos de prova devido a presenga de trincas internas.
A presenga destes defeitos esta relacionada a perda de resisténcia mecanica do
material. A existéncia deste tipo de defeito foi constatada a partir da estrutura

bruta de fusdo. Isso demonstra que o processo de lingotamento em forno de

feixe de elétrons propicia a incidéncia deste defeito devido a interrupgdes no

processo de solidifica¢do da poga.
A magnitude destas trincas, pode também ter sido agravada pelos

tratamentos ciclicos.

Difratograma 1

| B § i J L ENNE R L

INTENSIDADE
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Figura 5.9- Espectro de difragdo de raios-X das amostras recozidas com
aquecimento no campo 3 por 30 minutos, resfriamento a 950°C por 4 horas e
resfriamento ao ar.

Com o aumento dos ciclos de transformagdo martensitica verificou-se
um refinamento da estrutura no interior dos graos, através dos espagamentos
das agulhas de martensita, mas com uma diminui¢do de resisténcia mecanica
ap0s os tratamentos de recozimento. No entanto, a precipitagdo de a foi
favorecida apos os tratamentos de recozimento assim como descreve Ivasishin

e Teliovich (1999) em seus trabalhos, atribuindo a esta questdo, a idéia de que

a geragdo de defeitos favorece o surgimento de novos nucleos que irdo

precipitar fases que contribuirdo para o melhoramento das propriedades
mecanicas. Entretanto, também se deve levar em conta que 3 ciclos de
tratamento térmico, com aquecimento no campo 3 aumenta o tamanho de grao
e, de acordo com Wood e Russo (1997), é prejudicial ao aumento de

resisténcia mecanica.
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T T T

Energia média das condigoes
de tratamento térmico

Energia de Impacto Charpy (J)
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Figura 5.10- Resultados do comportamento mecanico obtidos para as
amostras tratadas termicamente (com aquecimento no campo (3 por 30
minutos, resfriamento a 950°C por 4 horas e resfriamento ao ar).

5.5 ANALISE DOS ASPECTOS DE FRATURA E A RELACAO COM A
DIMENSAO FRACTAL
As analises dos aspectos de fratura foram realizadas principalmente

em corpos de prova Charpy. Além do interesse em identificar 0s mecanismos

de fratura presentes nos diversos tipos de tratamentos térmicos aqui discutidos,

tem-se o interesse de associar a presenca destes mecanismos, além do processo

de fratura, aos valores de dimensdo fractal obtidos dos perfis de fratura.

5.5.1 Ameostras submetidas somente aos tratamentos ciclicos e estrutura
bruta de fusiao.

Ao observar as superficies de fratura das condi¢des relacionadas neste
item, verifica-se uma variagdo de formas no processo de fratura. Para a
estrutura bruta de fusdo (Figura 5.11 (a) e (b)), tem-se um aspecto de fratura
predominantemente interlamelar com coalescéncia de microcavidades, o que
coincide com a discussdo do item 5.2. Desta forma, pode-se afirmar que os

principais sitios de propagagdo de trincas, e que influenciam na resisténcia do
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material, sio os contornos das lamelas e os contornos das colonias, como
também tém demonstrado Niinomi e Kobayashi (1996) em seus trabalhos.

Ao observar as superficies de fratura das amostras tratadas
ciclicamente, percebem-se semelhangas e algumas alteragdes em seus
aspectos.

Para 1 e 3 ciclos de tratamento se observam muitas facetas, que
provavelmente estdo associadas a presenga de trincas nas interfaces. Isso

demonstra, principalmente, que com o endurecimento das interfaces a energia

necessaria para a fratura € reduzida, o que concorda com grafico de energia de

Charpy destas condigdes. O que também favorece este processo € o valor dos
espagamentos das agulhas (disposto no Capitulo 4). Desta forma, a redugdo no
espacamento das agulhas proporciona um aumento de area de interface, o que
favorece este tipo de propagacdo. No entanto, pode ser notado que o
micromecanismo de ruptura presente € a coalescéncia de microcavidades,
como mostra a Figura 5.11 (e) e (f), neste caso com a formagdo de

microcavidades rasas. Desta forma, a energia de impacto € restrita.

100 = Vmwm  TgwA=SE)
F——— ieg= smx EWT= 5000¢  DEMAR - FAENQUIL

a) Estrutura bruta de fusdo (500x) b) Estrutura bruta de fusio (2000x)
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WD= Mmm  Sgoel A= SEl
EHT= 500k DEMAR - FAENQUIL

WO= Mmm  SgeAsSEl WO Mmm  SgralAsSEl
EHT= 5000 DEMAR - FAENQUIL EHT= 500kvy  DEMAR - FAENCIUIL

g) 3 Ciclos de tratamento (500x) h) 3 Ciclos de tratamento (2000x)

Figura 5.11- Superficies de fratura dos corpos de prova ensaiados por impacto
Charpy.

Verifica-se na Figura 5.12 a) e b) um carater auto-afim, ou seja, a

obtencdo de dois valores distintos de dimensdo fractal (relacionados a

microestrutura e ao processo fisico). Uma superficie auto-afim sera aquela que
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¢ descrita por dois ou mais pardmetros, que variam conforme a dire¢do de
amostragem e/ou a faixa de escala de resolugdo, ao contrario de uma
superficie fractal ideal, auto-similar, que apresenta o0 mesmo valor fractal em
qualquer diregdo, para qualquer faixa de escala (RUSS, 1994).

Os valores da dimensdo fractal textural (que esta relacionada a
influéncia da microestrutura, ou a faixa de escala mais fina), principalmente,
estdo de acordo com os dados obtidos de espagamento de agulhas e energia
Charpy, enquanto que os valores referentes a macroescala, ou relacionados ao
campo de tensdes desenvolvido, ndo se modificam sensivelmente. Nota-se
uma diminuigdo nos valores. Isto indica que as caracteristicas topograficas
sofreram um alisamento, portanto um decréscimo nos niveis de energia
Charpy. Este fato contradiz os estudos de De Arcangelis et al. (1989), onde os

autores afirmam que a dimensao fractal € independente da microestrutura.
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Dimensdo fractal Estrutural
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Condicdo de Tratamento Térmico Condig3o de tratamento térmico

(-}

a) Dimensio fractal textural b) Dimensao fractal estrutural
Figura 5.12- Graficos da dimensdo fractal textural e estrutural dos perfis da

estrutura bruta de fusdo e tratadas ciclicamente.

5.5.2 Amostras submetidas aos tratamentos ciclicos e recozimento a
800°C.

As superficies de fratura das amostras submetidas ao tratamento de
recozimento a 800°C (Figura 5.13) apresentaram semelhangas com as

anteriores. Também se verifica a formagdo de facetas. Nota-se, porém, que as
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microcavidades sdo mais evidentes, ou seja, mais pronunciadas. E evidente a

variagdo no tamanho das microcavidades. Segundo Lee et al. (2001) esta €
uma caracteristica comum em ligas de Titdnio com microestrutura bimodal ou
mista. Os autores afirmam que interfaces entre o € martensita revenida geram
grandes cavidades, ao contrario que entre 3 e martensita revenida. A presenga
de particulas finas de precipitados o, de acordo com Lin et al. (1984), favorece
a formagdo de trincas secundarias, que distribuem as tensdes. Isso promove
uma elevagdo nos niveis de energia Charpy.

Contudo, como ja foi constatado que ocorreu um refinamento da
microestrutura apoés as transformagdes martensiticas, o recozimento promove a
nucleagdo e crescimento de precipitados a. A etapa de coalescéncia destes
precipitados se torna mais efetiva a medida que se aumenta o numero de
ciclos. Desta forma, particulas mais grosseiras sdo encontradas apos trés ciclos
e recozimento. No entanto, as interfaces mostram ser os caminhos principais
para a trajetoria das trincas. Isso explicaria os menores valores de energia
consumida no processo de fratura por impacto Charpy para a condigdo de

recozimento apds os 3 ciclos.

to a 800°C
(500x) (2000x)
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o A PR, 2 YN
¢) 2 ciclos + recozimento a 800°C d) 2 ciclos +
(2000x)

e) 3 ciclos + recozimento a 800°C f) 3 ciclos + recozimento a 800°C
(500x) (2000x)

Figura 5.13- Superficies de fratura dos corpos de prova ensaiados por
impacto Charpy apos recozimento a 800°C.

Com relagdo a dimensdo fractal destas condigdes (Figura 5.14),
verifica-se que ndo ha uma correlagdo tdo evidente entre dimensdo fractal e
energia Charpy, mesmo para baixos niveis de energia, o que ndo confirma o
obtido por Borodich (1997), onde o autor demonstra que somente materiais
com pouca ductilidade podem apresentar uma correlagdo entre energia

absorvida e os valores de dimensdo fractal de uma superficie.
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Dimens#io Fractal Textural
Dimensio fractal estrutural

3

=

Condicdo de Tratamento Témico Condicao de tratamento témmico

a) Dimensdo fractal textural b) Dimensio fractal estrutural

Figura 5.14- Graficos da dimensdo fractal textural e estrutural dos perfis da
condigdo recozida a 800°C.

5.5.3 Amostras submetidas aos tratamentos ciclicos e recozimento a
950°C.

Para esta condigdo, a investigacdo dos aspectos de fratura foi baseada
em imagens realizadas em microscopio 6ptico Nikon Epiphot 200 do LAIMat.
Devido a dificuldade de utilizagdo do MEV em outros centros proximos a
regido, a analise foi feita utilizando uma rotina de reconstrugdo de foco do
programa Cybernetics Image Pro Plus. O procedimento consistiu na aquisi¢do

de centenas de imagens in focus das superficies de fratura, tomadas em

intervalos de 1 pm. A Fi

gura 5.15 a), b) e ¢) mostra as reconstrugdes.

; - B TY

a) 1 ciclo + recozimento a 950°C b) 2 ciclos + recozimento a 950°C
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¢) 3 ciclos + recozimento a 950°C
Figura 5.15- Superficies de fratura dos corpos de prova ensaiados por impacto

Charpy apos recozimento a 950°C. (microscopio optico, S00x)

Nota-se a presenga de microcavidades, desta forma se pode sugerir
que o mecanismo de ruptura para estas condigdes € o de coalescéncia de
microcavidades. Verifica-se também que a superficie de fratura € plana, o que
¢ explicado pela obtengdo de uma microestrutura formada por fase o-primaria
e martensita retida. O que também explica os baixos niveis de energia em
ensaios Charpy.

Os valores de dimensdo fractal, para esta condigdo, de acordo com a
Figura 5.16, contrariam o estabelecido por Borodich (1997). Neste caso, ndo
se obtém uma correlagdo entre dimensdo fractal e superficie de fratura
originada através de ensaios Charpy. Contudo, ha uma sutil semelhanga no
comportamento dos valores da dimensdo fractal textural, referentes a
microescala, com o comportamento das fragdes volumétricas das fases
apresentado na Figura 5.8. Novamente, os valores da dimensdo fractal
estrutural (macroescala) ndo se alteram significativamente, o que se traduz na
uniformidade das superficies obtidas, planas e formadas por microcavidades
rasas. Um comentario final sobre a dispersdo nos valores obtidos para a

dimensdo fractal estrutural é que a forma de amostragem, tomando-se perfis

proximos ao entalhe, em posigdes intermediarias ao longo da propagagdo da

trinca e junto ao final da fratura, propicia uma maior dispersdo nos valores,
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mascarando em parte os efeitos relativos ao desenvolvimento do campo de
tensdes. Contudo, tal distingdo sO seria relevante se fossem confrontados
valores localizados de dimensdo fractal estrutural com as fragdes de energia
consumida no processo de fratura, obtidas a partir de diagramas Energia x
tempo de ensaios de impacto instrumentados, o que ndo foi possivel neste
trabalho.

~ @ —1 Clcho + rec 950°C
A2 Ciclos » 18 950°C.
-3 Ciclos » 1ec 950°C

-
13
L

Dimenséao Fractal Textural

T I1

Condicao de Tratamento Térmico

a) Dimensio fractal textural

4
- @ -1 Ciclo + rec 350°C
A ~7 Ciclox + rec 9587
& -1 Ciclon + rec 950°C

Condicao de tratamento térmico
b) Dimensio fractal estrutural
Figura 5.16- Graficos da dimensédo fractal textural e estrutural dos perfis da

condigdo recozida a 950°C.




6 CONCLUSOES E SUGESTOES PARA FUTUROS TRABALHOS

De acordo com os resultados obtidos neste trabalho, conclui-se que:
Os tratamentos ciclicos propostos produziram a quebra da estrutura bruta
de fusdo através de transformagdes martensiticas, proporcionando um
refinamento da microestrutura, comprovado a partir das caracteristicas
microestruturais, bem como os valores dos espagamentos de agulhas ¢
difratogramas de raios-X.

. A utilizagdo de ferramentas de planejamentos de experimentos para
otimizar as rotas de tratamentos térmicos, pela propriedade mecanica de
dureza como varidvel resposta, permitiu orientar os procedimentos para o
tratamento ciclico das amostras.

. Os ensaios de nanodureza comprovaram um endurecimento das interfaces
para as condigdes tratadas em relagdo a estrutura bruta de fusdo. Isto
Justifica porque as interfaces agem como os principais sitios a propagacao
de trincas.

. A dimensdo fractal textural é sensivel a variagdo da microestrutura. Isso

confirma o comportamento do material em relagdo aos tratamentos

térmicos. No entanto, a dimensdo fractal estrutural se mostra pouco

sensivel em relagdo ao processo de fratura, uma vez que ndo ha uma
variagdo consideravel no campo de tensdes. O espalhamento das medidas
esta também relacionado a extragdo de perfis ao longo dos corpos de
prova.

A melhor combinagdo de propriedades mecanicas foi obtida apos 2 ciclos
de transformagdo martensitica e recozimento a 900°C por 16 horas. Os
valores de resisténcia a tragdo (=*890MPa) ficaram proximos aos valores
obtidos por Lei; Davis e Lee (2000) em tratamentos térmicos similares
(= 930MPa) para a liga Ti-6Al-4V, assim como os valores de limite de
escoamento. Isso demonstra que os tratamentos térmicos propostos levam a

um melhoramento do material, em condigdes de resisténcia comparaveis
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aquelas verificadas para produtos obtidos com a fundi¢do da liga Ti-6Al-
4V. Neste caso, 0 ganho em propriedades mecanicas, especialmente para o
alongamento, foi prejudicado em fungio de defeitos inerentes ao processo

de refusao adotado para a reciclagem da liga Ti-6Al-4V.

Com base neste trabalho, sdo propostos os seguintes projetos:

Estudar processos alternativos para a reciclagem da liga Ti-6Al-4V,
visando minimizar a ocorréncia de trincas e defeitos nos lingotes obtidos, e
otimizar as condigdes de tratamento térmico do produto reciclado, visando

obter uma relagdo otima entre tenacidade e dureza.

Estudar a correlagdo entre dimensao fractal e a energia obtida por ensaios

Charpy instrumentado, através da curva de impacto. Neste caso, a obtengdo

de perfis ao longo do corpo de prova podem ser analisados separadamente,

e comparados as regides das curvas Energia X tempo dos ensaios

instrumentados.

Estudar outras rotas de recozimento para a liga Ti-4Al-4V, apos os
tratamentos ciclicos, visando ampliar a tenacidade com preservagdo da

resisténcia mecanica.
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