9

CONGRESSO
ABM

66 ABM Congress

ESTRUTURA E PROPRIEDADES DAS LIGAS DE Ti-Mo
TEMPERADAS'
Mércia Almeida Silva

Lioudmila Aleksandrovna Matlakhova
Anatoliy Nikolaevich Matlakhov
Herval Ramos Paes Junior *

Boris Andreevich Goncharenko °

2
3
3

Resumo

O objetivo deste trabalho é o estudo de ligas de Ti-Mo, recozidas e temperadas a
partir de 800°C, cujo teor de Mo varia entre 6 e 15% (% peso). A analise estrutural e
quimica das ligas foi realizada através de microscopia otica, difracdo de raios X
(DRX) e microscopia eletrénica de varredura (MEV). Como propriedades, foram
avaliadas a resistividade elétrica e a microdureza Vickers. A fim de verificar as
mudangas na estrutura das ligas apos a deformacgao, foi efetuado um teste de
compressdo, com reducado de 10%. Com aumento do teor de Mo, a participacao da
fase B metaestavel aumenta e, nas ligas com 10 e 15%Mo, esta fase revela-se como
a majoritaria, com tragos das fases a, a”/a’ e da fase w. Além disso, este aumento
do teor de Mo e a consequente estabilizacdo da fase B causam um aumento nos
valores de resistividade elétrica e microdureza das ligas. Foi observada a presenca
de segregacdes nas regides proximas aos contornos de grao da fase [3, identificadas
como precipitados da fase a. Devido a sua estabilidade estrutural, as ligas com 6 e
10%Mo n&o sao adequadas a revelar efeitos nao elasticos.

Palavras-chave: Ligas de Ti-Mo; Analise estrutural; Resistividade elétrica;
Compresséo.

STRUCTURE AND PROPERTIES OF QUENCHED Ti-Mo ALLOYS
Abstract
The present work aims to study Ti-Mo alloys, annealed and quenched from 800°C,
with Mo content between 6 and 15% (weight %). Structural and chemical alloy
analyses were done by optical microscopy, X ray diffraction (XRD) and scanning
electron microscopy (SEM). As properties were measured electrical resistivity and
Vickers microhardness. In order to verify the changes in the structure alloys after
deformation, a compression test was carried out by 10%. As the Mo content of alloys
increase, the metaestable 3 phase participation increases and in the alloys with 10
and 15%Mo this phase is main, with traces of a”/a’ and w phases. Moreover, the Mo
content increase and the consequent B phase stabilization increase both electrical
resistivity and microhardness values of the alloys. Was observed the presence of
segregations next to the B phase boundaries, identified as a phase precipitates. Due
to their structural stability, the alloys with 6 and 8%Mo are not suitable to show the
inelastic effects.
Key words: Ti-Mo alloys; Structural analysis; Electrical resistivity; Compression.
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1 INTRODUGAO

As ligas de Ti contendo elementos B-estabilizadores isomoérficos, como Nb, Ta
e Mo, entre outros, podem revelar efeitos ndo elasticos (ENE), como o efeito de
memoria de forma (EMF), alta capacidade de amortecimento e superelasticidade
(SE), sendo todos estes efeitos correlacionados com as transformagdes
martensiticas reversiveis.(®

Entretanto, estas ligas ainda estdo em fase de pesquisa e desenvolvimento, o
que justifica a importancia deste trabalho, visando a possivel aplicagao destas ligas
em varias areas, incluindo industria quimica, eletrbnica, medicina e equipamentos
especiais. Além das caracteristicas ja citadas, estas ligas possuem uma elevada
resisténcia a corrosao, o que torna o seu uso atrativo para o setor off-shore e em
varios equipamentos submersos. Isto ressalta a relevancia do presente trabalho, ja
que a Regido Norte Fluminense possui uma das maiores bacias petroliferas do
Brasil.

Sendo assim, o objetivo deste estudo é a avaliagao da estrutura, propriedades
e das mudangas estruturais sofridas devido a deformacgédo de ligas de titanio
contendo o molibdénio como elemento (-estabilizador, cujo teor varia entre 6-15%
(% peso).

2 MATERIAL E METODOS

Nesta pesquisa, foram utilizadas as ligas do sistema Ti-Mo, onde o teor de Mo
varia entre 6-15% (% peso). Todas as ligas foram fabricadas pela técnica de cinco
fusdes em forno elétrico a arco, homogeneizadas em ampolas de quartzo evacuadas
a 1.200°C, forjadas a quente em atmosfera protetora, recozidas, temperadas e
laminadas a frio, com deformagcdo de 20%-30%, no Instituto de Metalurgia e de
Materiais (IMET) em Moscou. Na etapa final de preparagéo, as ligas foram recozidas
a 800°C em ampolas de quartzo evacuadas, por um tempo de cerca de oito horas e,
em seguida, foram temperadas com resfriamento em agua fria, para obter as ligas
no estado metaestavel.

A analise estrutural das ligas foi realizada utilizando os microscopios Olympus
BX41M e Neophot 32. As observacgdes foram feitas utilizando aumentos entre 50x e
500x em dois regimes de observagao: luz polarizada e interferéncia diferencial.

A difracdo de raios X foi realizada utilizando um difratbmetro SHIMADZU
modelo XRD-7000, com passo de varredura (A0) de 0,03 s e tempo de 3 s, usando
radiacdo de Cu-Ka. A identificagdo das fases presentes nas ligas analisadas foi
realizada através da comparagcdo entre os valores das distancias interplanares
obtidas, referente aos planos cristalograficos das fases o', a”, e B, apresentados
na literatura.“® A composicdo quimica destas ligas foi verificada através de
microanalise pontual, utilizando o microscopio SHIMADZU modelo SSX-550,
operado com 15 kV.

As medidas da resistividade elétrica das ligas foram realizadas através do
método das quatro pontas, onde duas destas pontas sdo usadas para transportar a
corrente (i) e as outras duas para monitorar a tensao (V).®) Para tal, foi utilizada uma
fonte de tensdo Tectronix PS2520G, um multimetro Agilent 3458A e uma ponteira de
quatro pontas Cascade C4S. O calculo da resistividade elétrica (p) € feito através da
Equacao 25 apresentada no trabalho de Girotto e Santos.®

Os ensaios de microdureza em escala Vickers (HV) foram realizados em um
microdurdmetro modelo MHP-100 acoplado ao microscépico Jenavert, aplicando
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uma carga de 35 g. Foram feitas 15 medidas em cada amostra, cinco em cada
regido, permitindo o calculo da microdureza média da liga.

Com o objetivo de avaliar as mudancgas estruturais sofridas pelas ligas apos a
deformacéo, foi feito um teste de compressédo nas amostras, a fim de promover uma
reducdo de 10% em relagéo a sua altura inicial (Lg). O ensaio de compressao foi
feito utilizando a maquina INSTRON-5582, com uma velocidade de deformacao de
0,2mm/min, fornecendo os valores de (AL) e forga (N) aplicada durante o
carregamento e descarregamento controlados. Através destes dados, foram
calculados os valores de tensao (MPa) e deformacgédo, total e residual (%),
acumuladas pelas amostras nos ensaios.

3 RESULTADOS
3.1 Analise Estrutural

3.1.1 Liga Ti-6%Mo

A Figura 1 apresenta o difratograma da liga Ti-6%Mo. Determinou-se que a
estrutura desta liga € composta pelas fases principais f (CCC) e a/a’ (HC), além de
tracos da martensita o” e da fase o (HCC). A fase B foi identificada pelo pico
caracteristico de alta intensidade (110)z e pelos picos (220)s e (310)s. A fase
martensitica a' e a fase a estavel foram identificadas pelos seguintes picos
caracteristicos: (100)yq, (002)g/a, (101)«, (110)q, (103)g (112) oo € (201)yr. Notou-se
também a presenca da fase a", identificada nos picos caracteristicos (112)y, (113)q
e (041),. A presenca da fase 6mega w foi comprovada pelo pico caracteristico
(021)y.
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Figura 1. Difratograma da liga Ti-6%Mo.

A microestrutura da liga Ti-6%Mo é apresentada na Figura 2. E possivel
observar regides com relevo martensitico, sendo esta morfologia caracteristica da
martensita a'. Nota-se também a existéncia de regides sem agulhas martensiticas,
identificadas como graos da fase B, o que esta de acordo com o resultado da
difracdo de raios X mostrado anteriormente.
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“aumentos de (a) 200x e (b) 400x em

interferéncia diferencial.

3.1.2 Liga Ti-8%Mo
O difratograma da liga Ti-8%Mo é apresentado na Figura 3. Determinou-se

que a estrutura desta liga € composta pelas fases principais  (CCC) e a /a’ (HC),
além de apresentar tragos das fases martensita a” e da fase o (HCC). A fase B foi
identificada por seus picos caracteristicos (110)g, (220)g e pelo pico (310)g. Ja a fase
martensitica a' e a fase a foram identificadas por seus picos caracteristicos (100)qy/q,
(002)g/ar, (101)e, (110)e, (103)a (112) aia € (004). Notou-se também a presencga da
fase a”, identificada nos picos caracteristicos (113) € (132),. A presenca da fase
Omega w foi comprovada pelos picos caracteristicos (021), € (122)/(131),.
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Figura 3. Difratograma da liga Ti-6%Mo.

O aspecto morfolégico da liga Ti-8%Mo é apresentado na Figura 4. Esta liga,
diferentemente de todas as outras, sofreu um processo corrosivo intenso quando
atacada quimicamente, utilizando-se a mesma solugdo. Por isso, esta liga foi polida
apos o ataque quimico para que o excesso de 6xido formado fosse removido.

As micrografias revelaram que esta liga apresenta uma estrutura composta
pelos gréos da fase B e regides com relevo martensitico caracteristico da fase o,
como previsto pela difragdo de raios X. Também notou-se a presenga de
segregagdes em alguns contornos de gréo, o que pode ser visto com maior clareza
na Figura 4 (b).
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Figura 4. Aspecto morfolégico da liga Ti-8%Mo com aumentos de (a) 50x e (b) 200x em interferéncia
diferencial.

3.1.3 Liga Ti-10%Mo
A Figura 5 apresenta o difratograma da liga Ti-10%Mo. Observou-se que esta

liga apresenta uma estrutura composta predominantemente pela fase 3 (CCC), que
foi identificada pelo pico caracteristico de alta intensidade (110)g e pelo pico (220)g.
Além da fase principal 8, também foram identificadas, em menor quantidade, a fase
a (HC), as fases martensiticas a’/a” e a fase w (HCC). A fase martensitica a’ e a fase
a foram identificadas por seus picos caracteristicos (100)gq, (002)wea, (101) wo €
(103)4, enquanto a fase martensitica a” foi identificada pelo pico (023)q. J& em
relacéo a fase w, foi identificado o pico caracteristico (021)..
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Figura 5. Difratograma da liga Ti-10%Mo.

O aspecto morfolégico da liga Ti-10%Mo é apresentado na Figura 6. E
possivel observar que esta liga tem sua estrutura composta em grande parte por
graos da fase B, o que esta de acordo com o resultado da difracdo de raios X.
Notou-se, em alguns gréaos, a presenca de segregagdes proximas aos contornos e
nos contornos, o que pode ser observado com maiores detalhes na Figura 6 (b).
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Figura 6. specto morfolégico da liga Ti-10%Mo, com aumentos de (a) 100x e (b) 400x em
interferéncia diferencial.

3.1.4 Liga Ti-15%Mo

O difratograma da liga Ti-15%Mo é apresentado na Figura 7. Notou-se que
esta liga possui uma estrutura composta pela fase B (CCC) majoritaria, que foi
identificada pelos picos caracteristicos (110)g, de alta intensidade, e pelos picos
(220)s e (310)g. Além da fase principal, também notou-se a presenca da fase
martensitica a”, que foi identificada pelos picos caracteristicos (020)q, (111)q,
(021)y € (023)y. Também foram identificados tragos da fase a (HC) e da fase w
(HCC), que foram identificadas, respectivamente, pelos picos caracteristicos (103)q,
(021), € (122)/(131),,.

A microestrutura da liga Ti-15%Mo é apresentada na Figura 8. Esta liga
apresenta uma estrutura composta principalmente por graos da fase 3, o que esta
de acordo com o resultado da difracdo de raios X apresentado. Assim como na liga
contendo 10% Mo, é possivel observar nesta liga a presenca de segregacdes em
alguns contornos dos gréos, entretanto, em menor quantidade.
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Figura 7. Difratograma da liga Ti-15%Mo.

1484



ISSN 1516-392X

ABM

il LA
FEWETRIRERIA,

A B M Wmustusg

66" ABM Congress

Figura 8. Aspecto morfologico da liga Ti-15%Mo, com aumentos de (a) 50x e (b) 200x, em
interferéncia diferencial.

3.2 Microanalise

A Tabela 1 apresenta o teor de Mo (% peso) nas ligas investigadas, obtido
através da microanalise pontual de suas composigdes quimicas, realizada no MEV.
A analise foi feita em pontos sobre as segregagdes, nos contornos de grao, e em
pontos dentro dos grdos. A Figura 9 apresenta micrografias obtidas por elétrons
secundarios (ES) para cada uma das ligas investigadas, indicando os respectivos
pontos de microanalise.

Tabela 1. Teor de molibdénio nas ligas, verificado por microanalise em pontos

Composicao Teor de Mo (% peso)
nominal da liga ponto 1 ponto 2 ponto 3 ponto 4
Ti-8%Mo 7,275 8,295 - -
Ti-10%Mo nao identificado 9,055 nao identificado 9,431
Ti-15%Mo 7,394 3,166 13,308 15,087

3.3 Resistividade Elétrica

A Tabela 2 apresenta os valores de resistividade elétrica (p) obtidos para cada
uma das ligas analisadas, bem como suas respectivas composi¢des nominais.
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Tabela 2. Valores da resistividade elétrica das ligas do sistema Ti-Mo

Composicao e ea c €
nominal daliga  Composicdofasica 0B o (x10%0m  (x10%) Qm
Ti-6%Mo B+ala +(a )+ (@) 1,311 0,0145 0,0239
Ti-8%Mo B+ ala + (o +0) 1,3425 0,0202 0,0332
Ti-10%Mo B+ ((alo +a” + o)) 1,5436 0,0409 0,0673
Ti-15%Mo B+ (o + o0 + o) 1,6357 0,0101 0,0166

Através da analise dos resultados de resistividade elétrica obtidos, nota-se
que esta propriedade tem seu valor aumentado com o aumento do teor de Mo
presente na liga. Na liga Ti-6%Mo, o valor de resistividade encontrado foi de
1,3111i0,0239x10'60.m, aumentando para 1,6357i0,0166x10'60.m na liga Ti-
15%Mo.

3.4 Microdureza

A Tabela 3 apresenta os resultados do ensaio de microdureza (HV) obtidos
para cada liga, assim como o desvio padrao (o) e o erro absoluto (¢) das medidas.

Tabela 3. Resultados das medidas de microdureza das ligas do sistema Ti-Mo
Composi¢cdo nominal da liga HV (kgf/mm?) o (kgf/mm?) e (kgf/mm?)

Ti-6%Mo 159,85 8,35 13,73
Ti-8%Mo 191,57 8,17 13,44
Ti-10%Mo 203,92 8,72 14,34
Ti-15%Mo 238,76 11,97 19,69

Os resultados do ensaio de microdureza das ligas revelam um aumento da
desta propriedade com o aumento do teor de Mo na composi¢gado das ligas. Para a
liga contendo 6%Mo, a microdureza obtida foi de 159,85+13,73kgf/mm?, enquanto
que, para a liga com 15%Mo, a microdureza obtida foi de 238,76+19,69kgf/mm?>.
Além disso, o valor da microdureza nessas ligas também esta relacionado com a
fase w, que, quando presente, endurece as ligas de Ti.

3.5 Ensaio de Compressao
Os graficos tensdo versus deformagédo, obtidos nos ensaios de compressao,

sdo mostrados na Figura 10. A Figura 11 apresenta os valores dos modulos de
elasticidade das ligas (E), determinados a partir das curvas.

1486

e
FEMETRARRRIN,
A B M Wmusi s




CONGRESSO
ABM i,

AB M Wmus wsng
66 ABM Congress

1000

Ti-6% Mo
Ti-8% Mo
Ti-10% Mo
Ti-15% Mo

800 —

— ’/
400 _ /

200 /

s (MPa)
N

& (%)

Figura 10. Curvas de deformagéo por compresséo das ligas.

Os resultados dos ensaios de compressdo revelaram que, até uma
deformacéo total de 10%, as ligas com 6 e 15%Mo apresentam um comportamento
mecanico similar, tanto em relacdo a sua resisténcia quanto ao acumulo de
deformagdo plastica. Essas ligas apresentam maiores valores dos moédulos de
elasticidade, 111 e 125MPa, respectivamente, e acumularam de 4,5 a 5,5% de
deformacao residual. Ao contrario, as ligas com 8 e10%Mo, apresentaram menores
valores de E, (100MPa e 83MPa) e se comportaram de modo mais elastico. Entre as
ligas investigadas, destacou-se a com 8%Mo, com deformacgéo residual inferior a
2,8%.
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Figura 11. Médulo de elasticidade das ligas em fungéo do teor de Mo.
4 DISCUSSAO

Os resultados da difragdo de raios X revelam que a estrutura das ligas do
sistema Ti-Mo é composta pela fase § (CCC), apresentando também, em menor
participacdo, a fase a (HC), martensitas o’ (HC) e a” (ortorrémbica), além da fase w
(HCC). A presenca da fase a estavel foi atribuida as condi¢des de recozimento
aplicado as ligas. Com base no diagrama de fase Ti-Mo,'” é possivel observar que
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o recozimento e a témpera realizada a partir de 800°C tém seu ponto de inicio dentro
do campo bifasico a+f3, o que justifica a presenga da fase a nas ligas analisadas. Na
témpera, somente a fase 3 sofre transformacao pelo mecanismo martensitico. Com
aumento do teor de Mo, as temperaturas criticas diminuem drasticamente®
contribuindo na estabilizacdo da fase B metaestavel. Isso explica o fato de a fase
ter se mostrado como maijoritaria nas ligas com maiores teores de Mo (10% e 15%),
o que foi comprovado pela analise estrutural realizada por varias técnicas.

Chen et al."" e Ho, Ju e Lin"® avaliaram a estrutura das ligas de Ti-Mo no
estado apos sua fundigdo, cujos teores de Mo selecionados para seus estudos
foram 5%-20% e 6%-20%, respectivamente. Estes autores determinaram que,
quando o teor de Mo aumenta a partir de 6%Mo, a fase B se torna principal até que,
com 15%Mo, apenas graos desta fase sdo observados na estrutura da liga. Contudo
a presencga das fases metaestaveis e da fase o na estrutura das ligas analisadas
neste trabalho é atribuida a témpera realizada a partir do campo a+ do diagrama de
fases, o que permite considerar que os resultados obtidos estdo de acordo com a
literatura.

A analise das micrografias das ligas analisadas permite observar que elas
apresentam uma estrutura composta principalmente por graos da fase [, que
sofreram ou nao a transformacdo martensitica, o que esta de acordo com o
resultado da difracdo de raios X apresentado para cada liga. E possivel observar
também segregacdes no interior de alguns graos e em alguns contornos de grao da
fase B, que foram notadas com mais clareza nas ligas com maior teor de Mo (10% e
15%). A andlise quimica das ligas permitiu observar que estas segregacgdes, em
comparagao com outras regides no interior dos graos, sao mais ricas no elemento Ti,
0 que é caracteristico para a fase a estavel. Com o aumento do teor de Mo na
composi¢ao das ligas, embora a participagdo da fase o diminua, de acordo com o
diagrama de fase Ti-Mo,"? esta aparece com maior clareza nas ligas com a fase 8
metaestavel majoritaria (10%Mo e 15%Mo). Na liga com 15%Mo, entretanto, a sua
participagao na estrutura € menor e nem aparece em todos os contornos.

A resistividade elétrica dos elementos que constituem as ligas, de acordo com
Smith,™® ¢ 0,427x10°Q.m (Ti) e 0,0535x10°Q.m (Mo). Comparando os resultados
de resistividade elétrica das ligas analisadas, com a grandeza p dos elementos
constituintes, nota-se que ha um aumento significativo de p nas ligas com o aumento
do teor de Mo. Isso pode ser explicado pelo fato que os elementos de liga sendo
dissolvidos no metal base, sempre aumentam a resistividade elétrica nas solucdes
solidas formadas."® Além disso, o aumento de Mo facilita a formac&o da fase w, que
€ responsavel, entre outras consequéncias, por aumentar a resistividade elétrica das
ligas de Ti contendo p-estabilizadores. Além disso, o valor de p do Ti puro foi medido
nas condi¢des de Ti-a, enquanto que as ligas analisadas possuem outra modificagao
alotropica, B.

Segundo Ivanhko,"™ a microdureza do Ti refinado (iodedado) é de
99 kgf/mm2 De acordo com Collings” a adigdo de elementos intersticiais e
elementos de liga ao Ti elevam a sua microdureza, devido a formagao da solugéo
sélida. Assim como no caso da resistividade elétrica, a presenca da fase w na
composicao fasica das ligas também contribui com o aumento dos seus valores de
microdureza. As medidas de microdureza das ligas analisadas neste trabalho
revelaram boa concordancia com a literatura, ja que os valores obtidos aumentam
com o aumento do teor de Mo na composi¢ao quimica das ligas investigadas.
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5 CONCLUSAO

1. A liga temperada Ti-6%Mo apresentou sua estrutura composta por fases
metaestaveis, como a fase  (CCC), martensitas o’ (HC) e a”(ortorrdbmbica) e fase w
(HCC), além da fase a (HC). Com aumento do teor de Mo de 6% a 15%, a
participacédo da fase 3 metaestavel aumenta e, na liga com 15%, esta fase revela-se
como a majoritaria, com tragos das fases a”’/a’ e pouca participagao das fases a e w,
0 que revela a sua capacidade p-estabilizadora.

2. Foi determinado que o aumento do teor de molibdénio, de 6% a 15%, e a
consequente estabilizagdo da fase f causam um aumento na sua resistividade
elétrica e na sua microdureza.

3. Nas ligas com elevado teor de molibdénio (10%Mo e 15%Mo), foi determinada a
presenca de segregacgdes nas regides préximas aos contornos de gréo da fase j3,
identificadas como precipitados da fase a, decorrentes da témpera a partir da
temperatura de 800°C.

4. Baixos valores do médulo de elasticidade (E) e baixa deformagao residual foram
notados nas ligas cuja estrutura € composta de fases metaestaveis e de baixa
estabilidade (8 e 10%Mo). Neste caso, os efeitos nédo elasticos podem ser
esperados. Com maior participacédo da fase a estavel (6%Mo) e/ou com estabilidade
da fase B (15%Mo), o comportamento mecanico para materiais € mais tipico com
estruturas estaveis. Neste caso, o material, ndo é propicio para mostrar efeitos nao
elasticos.
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