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Resumo

O presente trabalho teve como objetivo o estudo da oxidacdo na liga de titanio (Ti-
6Al-4V) com diferentes tratamentos térmicos. Foram analisadas amostras da liga
com diferentes estruturas: equiaxial, bimodal, martensita e Widmanstatten. As
amostras foram previamente pesadas e levadas ao forno com atmosfera ao ar na
faixa de temperatura de 500 a 800°C, cada amostra foi mantida a esta temperatura
por 48 horas. Apds esse periodo as amostras foram retiradas e pesadas novamente.
Os resultados obtidos sugerem que a estrutura de Widmanstatten apresenta-se mais
resistente a oxidacao.
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STUDY OF OXIDATION IN TITANIUM ALLOY WITH A HEAT TREATMENT

Abstract

The objective of this study was evaluating the oxidation of titanium alloy (Ti-6Al-
4V) with different heat treatments. It was analyzed the Ti-6Al-4V alloy with different
structures: equiaxed, bimodal, martensite and Widmanstéatten. The samples were
previously weighed and placed in a furnace with air atmosphere at temperatures
range of 500 to 800°C. Each sample was kept at this temperature for 48 hours, after
this period the samples were removed and weighed again. The results suggest that
the structure of Widmanstatten is more resistant to oxidation.
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1 INTRODUCAO

A liga Ti-6Al-4V é a mais importante das ligas de titdnio usadas em
engenharia combinando propriedades atrativas com trabalhabilidade.” Esta liga tém
sido muito utilizada na induUstria aeronautica e aeroespacial, particularmente para
aplicacbes que requerem resisténcia em alta temperatura. Com o propésito de se
projetar novas ligas de titanio com melhores propriedades, e para otimizar as
condicdes de processamento de forjamento a quente da liga Ti-6Al-4V, é necessario
entender os mecanismos associados a deformacao sob temperaturas elevadas.

Em altas temperaturas, a resisténcia mecéanica especifica das ligas de titanio
€ particularmente atraente. Contudo a temperatura maxima de aplicacao € limitada
pelo comportamento de oxidacéo.®

A afinidade do titanio por oxigénio € um dos principais fatores que limitam a
aplicacdo de suas ligas como materiais estruturais em altas temperaturas.® Apesar
dos notaveis avancos no desenvolvimento de ligas de titdnio, com alta resisténcia a
tracdo, ductilidade e resisténcia a fluéncia em temperaturas elevadas, um dos
fatores limitantes se deve a oxidacdo que restringe 0 uso dessas ligas em
temperaturas superiores a 600°C.“

O ganho de massa para o titanio quando exposto a temperaturas superiores a
600°C é devido a difusdo do oxigénio. O oxigénio absorvido combina-se
guimicamente com o titanio e outros elementos de ligas para formar uma camada de
oxido na superficie, além da difusdo intersticial no metal.

Estudos recentes de difusdo de oxigénio podem ser correlacionados com o
tamanho de grdo e microestrutura do material. A elevacdo dos niveis de oxigénio &
associado com o aumento da microdureza e diminuicdo da ductibilidade do titanio.®

O presente trabalho tem como objetivo o estudo da oxidagdo em liga de
titanio (Ti-6Al-4V) com diferentes tratamentos térmicos.

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 A liga Ti-6Al-4V

Para a realizagdo deste trabalho, foi utilizada a liga Ti-6Al-4V na forma de
barras cilindricas, adquiridas junto a Empresa Multialloy Eng. Mat. Ltda, na condi¢éao
forjada e recozida a 190°C durante 6 horas e resfriada ao ar. A configuragcéo
microestrutural resultante dos tratamentos térmicos e mecanicos corresponde a
condicdo de maior aplicacdo na industria aeronautica. A caracterizagcdo quanto a
composicdo quimica dos principais elementos (percentual em peso), atende aos
requisitos da norma ASTM B265-89.©

A andlise quimica foi realizada através de analise via espectroscopia de
emissdo Otica com plasma indutivamente acoplado, em um equipamento ARL
modelo 3410 do Departamento de Engenharia de Materiais da Faculdade de
Engenharia Quimica de Lorena. Os resultados obtidos (% peso) foram: Ti =
89,16%, Al = 6,61%, e V = 4,23%.

2.2 Tratamento Térmico
A liga selecionada (Ti-6Al-4V recozida) foi submetida a trés diferentes

condicbes de tratamentos térmicos para avaliagdo de diferentes tipos de
microestrutura no material, visando obtencdo das estruturas de Widmanstatten,
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Bimodal e Martensita. Os tratamentos anteriormente citados sdo obtidos como
descrito abaixo.

2.2.1 Tratamento térmico para obtencao da estrutura Widmanstatten

O forno Lindberg/Blue foi aquecido a 1.050°C, os corpos-de-prova foram
colocados em seu interior e deixados aquecer por 30 minutos a fim de que se
realizar as transformacdes necessarias na liga. Apés o tempo estipulado, os corpos-
de-prova foram resfriados dentro do forno numa taxa de 6°min até a temperatura
ambiente por volta de 20°C. Os corpos-de-prova ja a temperatura ambiente foram
retirados do forno e quebrou-se o tubo de quartzo que os envolvia, entdo foi
realizada a lavagem dos corpos-de-prova na solucao de decapagem.

2.2.2. Tratamento térmico para obtencao da estrutura Martensitica

O forno Lindberg/Blue foi aquecido a 1.050°C e os corpos-de-prova foram
colocados no forno e deixados por uma hora. Apés o tempo determinado os tubos
de quartzo foram quebrados e os corpos-de-prova foram imediatamente jogados em
agua a temperatura ambiente. Apds essa etapa os corpos-de-prova foram lavados
em solugéo de decapagem.

2.2.3. Tratamento térmico para obtencédo da estrutura Bimodal

O tratamento térmico foi realizado em duas etapas: a) 12 etapa: O forno
refratario foi aquecido a 950°C, os corpos-de-prova foram colocados no seu interior e
deixados por uma hora. Apds esse tempo foram resfriados abruptamente em agua
em temperatura ambiente. Em seguida, 0 corpo-de-prova passou por um processo
de decapagem; b) 22 etapa: Apds o0 processo de decapagem 0s corpos-de-prova
foram novamente encapsulados em atmosfera inerte. O forno foi ajustado para
600°C e os corpos-de-prova foram novamente colocados dentro do forno e deixados
por 24 horas. Apos esse tempo foram retirados e resfriados ao ar até atingirem a
temperatura ambiente.

2.3 Preparacéo Metalogréfica

A preparacdo das amostras para analise de microscopia Optica e microscopia
eletrbnica de varredura seguiu os padrdes usuais de metalografia, ou seja,
embutimento a quente (150°C) sob pressdo de 21 MPa, seguido do lixamento
manual com lixas a base de SiC, na sequéncia de 120 mesh, 240 mesh, 320 mesh,
400 mesh, 600 mesh e 1.200 mesh. O polimento foi realizado com uma solucéo de
silica coloidal (OP-S).

2.4 Estudo de Oxidacéo

O tratamento de oxidacdo foi realizado em amostras com a superficie
devidamente polidas da liga de titanio (Ti-6Al-4V) com diferentes estruturas:
equiaxial, bimodal, martensita e Widmanstatten. Foram utilizadas dezesseis
amostras, quatro de cada tratamento térmico, foram previamente pesadas em
balancas analiticas e levadas ao forno com atmosfera ao ar em temperaturas de
500°C. Deixou-se uma amostra de cada um dos tratamentos térmico (bimodal,
martensita e Widmanstéatten), assim como a equiaxial nessa temperatura por
48 horas, ap6s esse periodo as amostras foram retiradas do forno e pesadas
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novamente. O procedimento acima foi repetido para cada uma das temperaturas de
600°C, 700°C, 800°C.

As amostras foram analisadas por medidas de microdureza Vickers com
carga de 300 gf no equipamento Digital microhardness tester marca Future Tech, do
Laboratério de metalografia AMR-CTA, Sao José dos Campos-SP.

3 RESULTADOS
3.1 Tratamento Térmico
As Figuras de 1 a 4, foram obtidas via microscopia Optica e apresentam a

estrutura equiaxial (como recebida) e as estruturas obtidas nos tratamentos
térmicos.

Figura 1. Micrografia da liga Ti-6Al-4V com estrutura equiaxial (como recebida).

Figura 2. Micrografia da liga Ti-6Al-4V com estrutura de Widmanstétten.
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Figura 3. Micrografia da liga Ti-6Al-4V com estrutura Bimodal.

Figura 4. Micrografia da liga Ti-6Al-4V com estrutura Martensita.

A Tabela 1 apresenta os valores de microdureza obtidos para as estruturas
dos tratamentos térmicos antes do estudo de oxidagcdo com o objetivo de avaliar a

microestrutura do material.

Tabela 1 — Medidas de microdureza para as estruturas obtidas por tratamento térmico

Estrutura Microdureza (HV)
Como recebida 362,2+54
Bimodal 355,9+6,5
Martensita 426,0+£4,9
Widmanstatten 3254+6,4

3.2 Estudo de Oxidagéao

A Tabela 2 apresenta as medidas de ganho de massa das microestruturas
obtidas por tratamento térmico apds ensaio de oxidagéo por 48 horas.
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Tabela 2. Medidas de ganho de massa das microestruturas obtidas por tratamento térmico em funcao
da temperatura de oxidagdo por 48 h

Microestrutura

Ganho de massa (% Q)

temperatura (°C)
Flgura 4. Medidas de ganho de massa das microestruturas obtidas por tratamento térmico em fungéo
da temperatura de oxidacdo por 48 h.

500°C 600°C 700°C 800°C
Como recebida 0 0,1042 0,2619 2,2152
Bimodal 0 0,0812 0,3858 3,5070
Martensita 0 0,0563 0,2013 1,8897
Widmanstétten 0 0,0460 0,2102 1,7700
Esses valores também s&o apresentados na Figura 4.
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A Tabela 3 apresenta as medidas de microdureza das microestruturas obtidas

por tratamento térmico em funcdo da temperatura de oxidacdo. Tais medidas foram
realizadas para avaliar a pelicula de 6xido formada sobre a superficie das amostras.

Tabela 3 — Medidas de microdureza das microestruturas obtidas por tratamento térmico em funcéo da
temperatura de oxidacdo
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Microestrutura

Microdureza (HV)

néo oxidadas 500°C 600°C 700°C 800°C
Como recebida 362,2+54 | 447,7+£8,2 | 659,4+16,8|900,9+12,9 | 866,8 +23,4
Bimodal 355,9£6,5 | 443,5+£9,1 |710,9+12,2868,5+21,2| 810,2+22,2
Martensita 426,0+4,9 | 4349+2,1 |859,1+18,7|8425+23,2| 831,6+23,5
Widmanstatten 325,4+6,4 |424,1+10,2|433,8+10,8|700,2+10,2 10](?76,](-) +

Os valores da Tabela 3 também séo apresentados na Figura 5.

2206



18 a 22 de ] 2011 - ¢ ISSN 1516-392%
CONGRESSO
ABM Ty

A B M Wmustusg

66" ABM Congress

1100 r ' r ' r ' r ' r

1000
L —ma— Como recebida
900 —e— Widmanstatten

< 800 | -~ 4 Bimodal i
Lz L —w— Martensita |
g 700 -
(6]} L i
5
3 600 | -
o | i
=)
5 500 —
a0 ¥ -
o
300 k- -
1 I 1 I 1 I 1 I 1
0 200 400 600 800

Temperatura (°C)

Figura 5 - Medidas de microdureza das microestruturas obtidas por tratamento térmico em funcéo da
temperatura de oxidagéo.

As Figuras 6 a 9 apresentam imagens obtidas via MEV das microestruturas
apos teste de oxidagéo a 500°C, 600°C, 700°C e 800°C por 48 h.

Figura 6 - imgens obtidas
de oxidacdo: a) 500°C, b) 600°C, c) 700°C e d) 800°C, por 48 h.
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Figura 7 - Imagens obtidas via MEV da microestrutura Widmanstéatten, apos teste de oxidacgao: a)
500°C, b) 600°C, c) 700°C e d) 800°C, por 48 h.

Figura 8 - Imagens obtidas via MEV da microestrutura Bimodal, apos teste de oxidacao: a) 500°C, b)
600°C, c) 700°C e d) 800°C, por 48 h.
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Figura 9 - Imagens obtidas via MEV da microestrutura Martensita, apés teste de oxidagdo: a) 500°C,
b) 600°C, c) 700°C e d) 800°C, por 48 h.

4 DISCUSSAO

Nas ligas tratadas termicamente foi estimada a microestrutura mais sensivel a
oxidacao através de estudos envolvendo analises microestruturais, microdureza e
ganho de massa da liga. Inicialmente as ligas foram submetidas a 500°C, 600°C,
700°C e 800°C por 48 h em forno com atmosfera ao ar. Apos esse periodo foi
medido o ganho de massa, os valores de microdureza e realizou-se a avaliagéo
microestrutural das ligas.

Pode-se observar que a estrutura de Widmanstatten apresenta maior
tamanho médio de gréo, em torno de 395 um, podendo assim ocasionar maior
resisténcia a oxidacdo da liga, pois quanto maior o tamanho de grdo menor sera a
energia de ativacdo presente no contorno de grdo e com isso 0 material reagira
menos com 0 meio.

O ganho de massa para o titanio quando exposto a temperaturas superiores a
600°C é devido a difusdo do oxigénio. O nitrogénio e outras espécies sS40 menos
sensiveis do que o oxigénio nas condi¢cdes utlizadas. O oxigénio absorvido
combina-se quimicamente com o titanio e outros elementos de ligas para formar
uma camada de o6xido na superficie, além da difusdo intersticial no metal. O
crescimento superficial da camada de oxidagdo formada aumenta com a elevagéo
da temperatura de exposicdo da liga. Os resultados obtidos ndo apresentam uma
diferenca significativa de ganho de massa entre as estruturas estudadas.

O oxigénio difundido na liga aumenta a sua dureza e a quantidade de
oxigénio € proporcional a dureza no titanio a, ser estimada por medidas de
microdureza.

Os resultados evidenciam que as medidas de microdureza aumentam com a
temperatura de oxidagcdo, mas nao se observa muita diferenga no comportamento
das diferentes microestruturas. Entretanto, a estrutura de Widmanstatten a 800°C,
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apresenta um valor mais elevado como funcdo da camada de Oxido formado. O
oxido formado apresentou maior dureza na temperatura de 800°C indicando um
aumento de resisténcia a corroséo-desgaste da liga de Widmanstatten. E possivel
gue os menores valores de dureza observados a 500°C, 600°C e 700°C em valores
absolutos, sejam resultados de camadas mais finas de oxidacdo em funcéo da maior
resisténcia ao processo e do tipo de oxido formado. O metal combina-se com
oxigénio para formar uma longa série de 6xidos, de TiO até Ti;O1,. Pela observacao
dos valores de ganho de massa, microestrutura e microdureza pode-se considerar a
estrutura de Widmanstatten como a mais resistente a oxidacdo. Esse aspecto
devera ser melhor analisado futuramente por difracdo de raios X, com o objetivo de
se obter os tipos de Oxidos formados e se estimar a espessura da camada de oxido
formado.

5 CONCLUSAO

Neste trabalho foi estimado a microestrutura mais sensivel a oxidacédo através de
estudos envolvendo analises microestruturais, ganho de massa e microdureza da
liga de titanio (Ti-6Al-4V) tratada termicamente. Os resultados obtidos sugerem que
a estrutura de Widmanstatten apresenta-se mais resistente & oxidacdo devido a
fatores como o maior tamanho médio de grdo. Na observacdo da analise de ganho
de massa as microestruturas Martensitica e de Widmanstatten apresentaram valores
muito proximos. Contudo a microestrutura de Widmanstatten na temperatura de
800°C apresenta maior dureza devido a formagdo da camada de 6xido, sugerindo
um aumento da resisténcia a corrosdo-desgaste.
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