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Resumo

As propriedades mecanicas de ligas TiNbSn sdo dependentes do processamento
termomecanico. O refinamento dos graos das ligas € obtido através de processos de
conformacao a frio, atingindo valores de redugcdo que podem estar acima de 80%.
Esta deformacéo a frio permite 0 aumento das propriedades mecéanicas, mas pode
reduzir consequentemente a ductilidade e a tenacidade das ligas. Este estudo tem
como objetivo observar o efeito da laminagao e forjamento a frio nas propriedades
mecanicas de ligas Ti35Nb2Sn com 80% de redugéo. Foram realizados ensaios de
tracdo, dureza, metalografia e microscopia das fraturas. Ambas as ligas deformadas
e envelhecidas apresentam as fases B, a” e w em suas microestruturas, porém, com
algumas mudangas microestruturais. Foi notado que a liga forjada possui maior
resisténcia maxima a tracao e dureza que a liga laminada.

Palavras-chave: TiNbSn; Propriedades mecéanicas; Laminagcédo a frio; Forjamento
livre.

ANALYSIS OF COLD DEFORMATION OF TI35NB2SN ALLOYS
Abstract
The mechanical properties of TiNbSn alloys are dependent on the thermomechanical
processing. The grain refining of TiNbSn alloys is obtained through cold forming
processes, achieving reduction values which may be above 80%. This cold
deformation allows an increase in the mechanical properties but can consequently
reduce the ductility and toughness of the alloys. This study aims to observe the effect
of rolling and cold forging on the mechanical properties of Ti35Nb2Sn alloy with 80%
reduction. Tensile and hardness tests, metallography and fracture microscopy were
performed. Both deformed and aged alloys show [, a” and w phases in their
microstructures, however, with some microstructural changes. It was noted that the
forged alloy has a higher ultimate tensile strength and hardness than the rolled alloy.
Keywords: TiNbSn; Mechanical properties; Cold rolling; Forging.
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1 INTRODUGAO

Ligas de titdnio do tipo a, a+f e B, podem fornecer uma grande variedade de
propriedades mecanicas, tais como resisténcia, ductilidade e a tenacidade,
controlando a composi¢cao da liga, fracdo de volume de fases constituintes e
microestrutura [1]. Em ligas de titanio do tipo B, o tratamento termomecéanico é
fundamental para a determinacdo das transformacdes de fases e das propriedades
finais, cujo efeito é fungéo dos fatores tempo, temperatura de tratamento, condi¢des
de deformacao, taxa de resfriamento e composicao quimica. Numa condigao fora do
equilibrio termodinamico algumas fases metaestaveis podem precipitar nas ligas de
titanio B metaestaveis. Dentre elas a fase w e a fase martensitica a”, a qual também
pode ser induzida por deformacgao [2].

A literatura dispbe de alguns estudos, onde foram avaliadas as propriedades
mecéanicas de ligas do tipo B TiNbSn laminadas a frio, em fun¢ao da adigdo de nidbio
e estanho. Foi observado que a adigcdo de estanho em ligas TiNb suprime a
ocorréncia da fase w, e reduz o médulo de elasticidade. Verificou-se ainda, que
através de processos termomecanicos podem-se obter valores mais baixos de
modulo de elasticidade, e melhores propriedades mecénicas dessas ligas. Hanada
et al. [3] desenvolveram uma rota termomecanica da liga Ti33.6Nb4Sn e obtiveram a
seguinte combinagéo de propriedades: resisténcia a tragdo de 1200 MPa e limite de
fadiga de 850 MPa, além de baixo mdodulo de elasticidade de 40 GPa [3].

Este trabalho tem como objetivo observar o efeito do processo de conformagao
mecanica por laminagédo e forjamento a frio nas propriedades mecéanicas de ligas
Ti35Nb2Sn com 80% de encruamento.

2 MATERIAIS E METODOS

O desenvolvimento para a preparagao da liga Ti35Nb2Sn foi realizado através da
fusdo dos elementos em forno a arco voltaico, com base na rota de processo a
seqguir:

2.1 Preparacgao e Obtencao da Liga

Para preparacao da liga, inicialmente uma selecdo das matérias-primas foi feita. O
Titanio, Estanho e Nidbio, em pequenos fragmentos foram classificados para melhor
distribuicdo no cadinho de cobre do forno de fusdo. O grau de pureza do Ti, Sn e Nb
é de 99,9%.

A préxima etapa foi realizar a obtengao das ligas através de fusao dos elementos. O
forno utilizado foi o Analogica Instrumental e Controle modelo AN9270, composto de
um cadinho de cobre no interior de uma camara de aco inoxidavel austenitico de
parede dupla para refrigeragdo com agua e uma abertura em forma de janela que
permite a visualizagdo do lingote durante o processo. Para igni¢do do arco o forno
disp6e de um eletrodo ndo consumivel de tungsténio, submetido a uma atmosfera
de argdnio puro (99,99%).

Para uma melhor homogeneizagdo das ligas, foram preparados lingotes de 70g
cada, pesados em balanga analitica, seguindo o critério em massa das composi¢des
dos elementos, sendo Ti =44,1g, Nb = 24,5 e Sn = 1,4q.

Estes lingotes foram homogeneizados em fus&o a arco voltaico por seis vezes até a
completa mistura dos elementos selecionados. Seis lingotes com 70g foram fundidos
e encaminhados para tratamento térmico de homogeneizagéo e solubilizagao.



2.2 Tratamentos Térmico de Homogeneizagao e Solubilizagao

O objetivo do tratamento térmico realizado nos lingotes foi eliminar as

heterogeneidades resultantes do processo de solidificagdo da liga fundida.

A homogeneizacéo dos lingotes se deu em uma temperatura de 1000 °C durante 4

horas resfriado ao forno. A solubilizagdo dos lingotes foi realizada apds a

homogeneizagéo a 850 °C durante 15 minutos, seguido de témpera em gelo a 0 °C,

na tentativa de manter a fase (. O forno utilizado para este processo foi o JUNG
modelo 7013 tipo Mufla.

O processo de deformagdo mecanica, com o objetivo de observar as diferengas

entre os processos mecanicos causados pela deformacdo a frio, foi realizado de

duas maneiras:

a) Laminacgao a frio. Este procedimento de laminagao foi realizado em duas etapas.
Primeiramente foi aplicada uma laminagao a quente a 850 °C para uniformizar a
espessura da chapa retangular de 14 mm para 10 mm, seguida de um tratamento
térmico de solubilizagao resfriando em gelo a 0 °C, com o objetivo novamente de
manter a fase . Em seguida, foi realizada uma laminagdo a frio com redugao
verdadeira de 80%, com passes de 8, 6 e finalmente 4,5 mm de espessura, com o
objetivo de refino de grao.

b) Forjamento livre. O processo de deformagdo mecanica a frio foi condicionado a
uma conformacao de forjamento livre por esbogamento dos lingotes aplicando
140 toneladas que resultaram em 80% de redugdo da espessura. Foram
utilizadas duas matrizes planas de ago de alta dureza e os lingotes foram
envolvidos com uma espessa camada de teflon para reduzir o atrito e favorecer a
deformagdo homogénea.

2.3 Analise por Difratometria de Raios-X

A determinacido das fases presentes foi feita através da analise por difragdo de
raios-X. Foi utilizado um difratbmetro da Shimadzu modelo XRD-6000. Foram
atribuidos os seguintes parametros: tensdo de 40kV, corrente de 30mA e uma
varredura angular no intervalo entre 30° < 26 < 90°, com alvo de Cu-Ka (A= 1,54 A).
A identificacao das fases foi feita com base nos dados do JCPDS (Joint Committee
of Powder Diffraction Standards).

2.4 Analise por Microscopia Optica (MO)

A analise metalografica foi realizada de acordo com o procedimento descrito pela
ASM Handbook Metals Vol.9 [4]. As amostras foram selecionadas na diregao
longitudinal de trabalho a frio e no plano da espessura das chapas. As amostras
foram cortadas em disco abrasivo refrigerado e embutidas em resinas a quente de
baquelite, lixadas com lixas de SiC de grana 120 até 1500 Mesh. O polimento foi
feito em politriz Arotec modelo Aropol-V2 utilizando pasta de diamante abrasiva nas
granulometrias de 6 ym a 1 ym, com lubrificagdo em alcool etilico. Para revelagcéo da
microestrutura, o ataque quimico realizado foi o Kroll (6 mL de HNOs, 3 mL de HF e
91 mL de H20). Para analise microestrutural das amostras e aquisicdo das imagens
foi utilizado microscépio 6ptico modelo Leica DM 2500 M.



2.5 Ensaios Mecéanicos

Através dos ensaios de tracado € possivel obter as propriedades mecanicas de limite
de escoamento, limite de resisténcia a tragdo, alongamento percentual e reducao de
area. As dimensdes do corpo de prova foram 40 mm de comprimento, raio de
concordancia de 12,5 mm, sec¢ao util de 4 mm por 4 mm e base de medida de 8 mm
(Figura 1). Foram usinados 5 corpos de provas no sentido longitudinal a laminacéao e
5 corpos de prova no sentido perpendicular ao eixo de aplicagao do forjamento. Para
a realizagdo dos ensaios mecanicos utilizou-se um equipamento INSTRON 3367,
com célula de carga de 30 kN, a temperatura ambiente e seguindo o descrito na
norma ASTM E8/E8M [5]. A velocidade de deslocamento foi de 1 mm/min.

Para a obtengdo do modulo de elasticidade foram colocados extensdmetros de
resisténcia elétrica “Strain Gages” nos corpos-de-prova de tragdo na diregao axial.
Na etapa de colagem dos strain gages, as se¢des uteis dos corpos-de-prova foram
lixadas até 600 Mesh. O procedimento de ensaio consistiu em aplicar carga
equivalente a 100 MPa e adquirir a deformacao resultante em um aquisitor de dados
LINX - modelo ADS 2000. Utilizou-se 74 de ponte, 120QQ e 60Hz como parametros
para aquisigcdo. O modulo entdo foi adquirido através da relagéo entre a tenséo de
100 MPa e a deformacdo medida. O valor de 100 MPa foi selecionado porque
encontra-se abaixo do escoamento da liga.
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Figura 1. Dimensdes do corpo de prova de tragao.
2.6 Analise da Superficie de Fratura

As analises dos micromecanismos de fratura encontradas nas superficies de fraturas
dos corpos de prova de tragdo ensaiados foram realizadas em microscopio
eletrébnico de varredura da JEOL modelo JCM-5700 Carry Scope e a analise
macroscopica de fratura foi feita em lupa Zeiss Stemi 2000-C.

2.7 Ensaios de Microdureza Vickers

Os ensaios de microdureza Vickers foram realizados nas amostras previamente
preparadas para metalografia. Os ensaios foram feitos conforme os procedimentos
da norma ASTM E92 [6]. Na determinagdo da microdureza Vickers foram realizados
5 indentagdes com 1000g de carga durante 15 segundos e tirada a média e desvio
padrao. Os ensaios foram realizados em duas amostras de cada condicdo de
processo. O equipamento utilizado para medi¢gao da dureza foi o Microdurdmetro
Vickers Tester FM-800.



3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Caracterizagao Microestrutural

As Figuras 2 e 3 mostram as caracterizagdes microestruturais das ligas Ti35Nb2Sn
laminada e forjada, respectivamente. A analise de DRX revela a presenga das fases
B, a” e w para ambas as ligas. Estas mesmas fases foram encontradas também no
estudo de Cremasco [7], que analisou a mesma liga laminada a frio. A analise
metalografica mostra uma mudanga na microestrutura em fungcdo do tipo de
conformacao da liga (laminada e forjada). A liga laminada apresenta o aspecto de
uma liga severamente deformada, com a presenca de graos alongados, bandas de
deformagao e agulhas da fase a” distribuidas e alongadas. A liga forjada apresentou
graos beta mais equiaxiais, menos direcionados, além de agulhas a” distribuidas nos
graos beta. Apesar de ambas terem sofrido 0 mesmo nivel de redugéo, a laminagao
provocou deformagédo mais direcionada. No forjamento livre de esbogamento o fluxo
do material ocorre tanto no sentido da compressao quanto no sentido perpendicular,
0 que resulta em menor direcionamento da microestrutura. A fase w identificada nos
difratogramas nao € vista nas metalografias pois esta fase é reconhecidamente
muito fina para ser resolvida em microscopia 6tica.
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Figura 2. Micrografia (a) e difratograma de raios-X (b) da liga Ti35Nb2Sn laminada.
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Figura 3. Micrografia (a) e difratograma de raios-X (b) da liga Ti35Nb2Sn forjada.



3.2 Ensaios Mecéanicos

As propriedades mecanicas obtidas através do ensaio de tragdo na liga Ti35Nb2Sn
foram o Modulo de Elasticidade (E), alongamento percentual (%Al), redugéo
percentual da area (%Ra), coeficiente de encruamento (n), limite de resisténcia a
tracdo (omax), limite de escoamento (Oy1 € Oy2) ambos determinados através da
ASTM E8 pelo método offset (0,5%), Tabela 1. Para estas ligas € observado duplo
limite de escoamento, o primeiro limite de escoamento (oy1) esta correlacionado a
transformacdo martensitica induzida por deformagdo e o segundo limite de
escoamento (0y2) esta associado ao inicio do movimento das discordancias [8]. O
método offset para oy1 foi realizado tragando uma reta paralela a curva de tragao e
defasada em 0,5% da deformacédo total até a fratura, obtendo o primeiro valor da
tensdo de escoamento. Para oy2 partiu-se do mesmo principio, sé que tomando
como origem o primeiro limite de escoamento [8]. O coeficiente de encruamento foi
obtido selecionando a porgao da curva entre a segunda tensdo de escoamento e a
tensao maxima. Ent&o esta parte da curva foi transformada em curva dos logaritmos
de tensao pela deformacido verdadeira. A inclinagdo da curva € o coeficiente de
encruamento. As figuras 4 e 5 apresentam os resultados das curvas de tragdo das
ligas Ti3Nb2Sn forjada e laminada, respectivamente.

Tabela 1. Resultados dos ensaios mecanicos.

Liga Al (%) RA (%) E (GPa) Dureza (HV)

Média D.P. Média D.P. Média D.P. Média D.P.

F 15,41 1,30 10,38 3,07 38,30 3,72 291,00 9,08

L 13,75 2,96 26,23 4,67 43,80 2,97 231,60 945
Liga o1 (MPa) o2 (MPa) omax (MPa) N

Média D.P. Média D.P. Média D.P. Média D.P.

F 129,50 53,26 183,34 33,80 712,37 0,60 0,67 0,04

L 162,84 22,47 256,00 50,08 678,08 10,44 0,60 0,05

F = Forjado; E = Laminado; D. P. = Desvio Padréo
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Figura 4. Curva de Tragao da liga Ti35Nb2Sn forjada.
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Figura 5. Curva de Tracao da liga Ti35Nb2Sn laminada.

A liga forjada apresentou maior redugédo de area percentual em comparagado com a
liga laminada. De forma coerente, o coeficiente de encruamento da liga forjada foi
menor. A liga forjada também apresentou maior dureza e maior resisténcia a tragao.

3.3 Ensaios de Microdureza Vickers

Os resultados de microdureza Vickers nas ligas de Ti35Nb2Sn deformadas a frio por
laminacdo e por forjamento livre estdo apresentados na tabela 1. Foi possivel
perceber através dos ensaios de microdureza obtidos na tabela um aumento
significativo da dureza da liga conformada por forjamento livre do que em relagao a
laminagdo. Isso se deve ao fato do processo de laminacdo provocar um
alongamento nos graos e texturizagao no sentido de laminacéo. A dureza medida no
plano longitudinal a deformacdo pode apresentar, portanto, valor inferior no material
mais texturizado [8].

3.4 Analise da Superficie de Fratura

As analises realizadas nas superficies de fratura dos corpos-de-prova apds os
ensaios de tracdo possibilitaram observar o mecanismo de fratura predominante nos
dois casos. Nas figuras 6(a) e 7(a), estdo representas as superficies de fratura
macroscopica das ligas laminadas e forjadas, respectivamente. Foi observada a
formacao de coalescimento de microcavidades na zona fibrosa de fratura nos dois
casos.



(a)
Figura 6. Imagem da Lupa (a) e do MEV (b) da liga Ti35Nb2Sn laminada.

(a) | (b)
Figura 7. Imagem da Lupa (a) e do MEV (b) da liga Ti35Nb2Sn forjada.

4. CONCLUSAO

Este estudo teve como objetivo observar o efeito do tipo de conformagao mecanica
nas propriedades mecanicas da liga Ti35Nb2Sn. A laminagao a frio e o forjamento
livre por esbogamento foram aplicados, ambos provocando 80 % de reducdo. A
conformagao mecanica por forjamento proporcionou aumento da resisténcia maxima
e dureza, além de menor coeficiente de encruamento e maior estricgao.
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