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Resumo

O objetivo deste trabalho é investigar a resisténcia a fluéncia da liga Ti-6Al-4V, apés
modificacdo superficial por implantacéo iénica por imersao em plasma (3IP). Para o
tratamento de 3IP foi utilizado gas de nitrogénio (ion de implantacdo) para a
formacédo do plasma; o material foi tratado durante 100 minutos. Apos o tratamento
por 3IP as amostras foram analisadas utilizando-se as técnicas de difracdo de
raios X espectrometria de energia dispersiva de raios—X e microscopia de forca
atbmica. Os ensaios de fluéncia foram realizados a 600°C, na modalidade de carga
constante a 250 e 319 MPa. ApOs o0 ensaio de fluéncia as amostras foram
analisadas pelas técnicas de microscopia Optica e microscopia eletrbnica de
varredura. Através das analises por raios X e EDS € possivel constatar a presenca
de TioN na superficie do material. No estudo das curvas de fluéncia observa-se um
aumento da resisténcia da liga apos o tratamento de 3IP.

Palavras-chave : Fluéncia; Ti-6Al-4V; Implantagdo idnica por imersdo em plasma
(3IP).

STUDY OF CREEP OF Ti-6Al-4V ALLOY USING PLASMA IMMERSION ION
IMPLANTATION (P1II)

Abstract
This study aims to investigate the creep resistance of the Ti-6Al-4V alloy after surface
modification by plasma immersion ion implantation (PIIl). For the PIII treatment it was
used nitrogen gas (ion implantation) to the formation of plasma, the material was
treated for 100 minutes. After PIIlI treatment the samples were analyzed using the
techniques of X-ray diffraction, spectrometry energy dispersive X-ray and atomic
force microscopy. The creep tests were realized at 600C, at constant load of
250 and 319 MPa. After the creep tests the samples were analyzed by optical
microscopy and scanning electron microscopy. By chemical analysis by X-ray and
EDS it is possible to determinate the Ti,N on the surface. Through the study of the
creep curves it is observed an increasing in creep resistance of the alloy after Pl
treatment.
Key words: Creep; Ti-6Al-4V; Plasma immersion ion implantation (PIII).
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1 INTRODUCAO
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A liga Ti-6Al-4V é uma das mais utilizadas dentre as ligas de titanio em
aplicacbes aeronauticas e biomédicas devido a sua excelente combinacdo das
propriedades mecanicas, dureza, resisténcia a corroséo e estabilidade quimica.*?

Entretanto, a afinidade do titanio por oxigénio é um dos principais fatores que
limitam a aplicacdo de suas ligas como materiais estruturais em altas temperaturas.
A alta solubilidade solida do oxigénio no titanio resulta em perda de material e na
formacdo de uma camada dura e fragil durante a exposicdo em ar a temperaturas
elevadas.® Apesar dos notaveis avancos no desenvolvimento de ligas de titanio
com alta resisténcia a tracdo, ductilidade e resisténcia a fluéncia em altas
temperaturas, problemas com oxidacgéo limitam o uso dessas ligas em temperaturas
superiores a 600C. Revestimentos de protecdo que s ervem como barreiras a acéo
de oxigénio seriam, em principio, possiveis de serem usados em ligas de titadnio por
longo tempo em altas temperaturas. Todavia, problemas de aderéncia durante o
ciclo térmico e a difusédo dos elementos do recobrimento no substrato sdo as atuais
dificuldades encontradas nas utilizacdes desses materiais com os revestimentos.®

A implantacdo ibnica por imersdo em plasma (3IP) € uma tecnologia
emergente com potencial de utilizacgdes em Engenharia de Superficies de
semicondutores, metais e dielétricos. Essa técnica tem recebido atencéo redobrada
de pesquisadores da éarea, por possibilitar o tratamento superficial de pecas de
geometrias complexas, mesmo sendo pecas tridimensionais, 0 que nao € possivel
por meio da implantacdo convencional por feixes. A superficie tratada ndo depende
de aderéncia, pois trata-se de uma modificacdo superficial, ou seja, ndo é filme.®®

O objetivo deste trabalho € investigar a resisténcia a fluéncia da liga Ti-6Al-4V
apos modificagcdo superficial por implantagdo idnica por imersdo em plasma (31P).

2 MATERIAL E METODOS

Para a realizacdo deste trabalho, foram utilizadas amostras da liga Ti-6Al-4V
na forma de barras cilindricas, na condicdo forjada e recozida a 190°C, durante
6 horas e resfriada no ar. A caracterizacdo quanto & composi¢cdo quimica dos
principais elementos (percentual em peso), atende aos requisitos da norma
ASTM B265-89.%

Os tratamentos de implantacdo ibnica por imersdao em plasma (3IP) foi
realizado em uma camara de vacuo do Laboratorio Associado de Plasmas (LAP), no
Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais (INPE).

O pulsador de alta tensdo, modelo RUP-4, foi utilizado com tensdo de saida
de 10 kV e pulso com duracdo de 40us e a frequéncia de 400 Hz. Para a producao
de vacuo foi usado um conjunto de bombas, sendo uma do tipo mecanica e outra
para alto vacuo, do tipo difusora. As amostras devidamente polidas e limpas foram
fixadas em um porta-amostras dentro da camara de vacuo, que deve ser
adequadamente vedada para que o nivel atinja a pressdo desejada
(aproximadamente 3x10™ mbar de pressdo de base e 5,3x10™ mbar de presséo de
trabalho), necesséria para a execugdo de processos de tratamento de superficie nos
materiais. Foram implantados ions de nitrogénio durante 100 minutos.

Os ensaios de fluéncia foram realizados de acordo com a norma
ASTM E139“Y utilizando os fornos da marca MAYES pertencentes ao Instituto
Tecnologico de Aeronautica (ITA/DCTA). Nos fornos foram adaptados sistemas
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elétricos e controladores e a aquisicdo de dados foi feita através do software
Antares.

As amostras tratadas foram ensaiadas em fluéncia a 600°C, na modalidade
de carga constante de 250 MPa e 319 MPa. Foram obtidos conjuntos de curvas e
parametros experimentais relativos as regifes primaria, secundaria e terciaria como
funcdo da tensao inicialmente aplicada.

A preparagdo das amostras para andlise via microscopia oOptica, eletrdnica de
varredura e de forca atdbmica seguiu os padrdoes 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 100#, 150#, 220#, 320#, 400#,
500# e 600#. O polimento foi feito com uma solucéo de silica coloidal (85% OP-S e
15% H,0y).

Foi utilizada a técnica de difracdo de raios X, na configuracdo de incidéncia
rasante para a determinacdo das fases cristalinas presentes no material. Para a
caracterizagdo das amostras foram utilizados: microscépio Optico Leica modelo
DMRXP, microscopio eletronico de varredura da marca LEO modelo 435 VPI e
microscépio de forca atbmica da marca VEECO modelo Multimode V com estagéo
de controle Nanoscope V.
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3 RESULTADOS

Os resultados obtidos da composicdao da liga (% p) foram:Ti = 89,16 %,
Al = 6,61% e V = 4,23%. Esta analise foi feita via espectroscopia de emissao optica
com plasma indutivamente acoplado da liga sem tratamento, em um equipamento
ARL modelo 341.

A Figura 1 mostra a micrografia da liga como recebida obtida por microscopia
Optica.

Figura 1. Micrografia da liga Ti-6Al-4V como recebida.

As Figuras 2 e 3 apresentam as micrografias, por microscopia 6ptica, da liga
submetida ao tratamento por 3IP apds ensaio de fluéncia a 600°C com tenséo de
250 MPa e 319 MPa, respectivamente.
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Figura 2. Micrografia da liga Ti-6Al-4V tratada por 3IP apés ensaio de fluéncia a 600°C e 250 MPa.

Figura 3. Micrografia da liga Ti-6Al-4V tratada por 3IP apds ensaio de fluéncia a 600°C e 319 MPa.

As Figuras 4 e 5 mostram imagens obtidas por microscopia eletrénica de
varredura para analise fractografica do corpo-de-prova submetido ao tratamento por
3IP apds ensaio de fluéncia a 600C com tensdo de 250 MPa e 319 MPa,
respectivamente.

20pm
—_—

Figura 4. Regido central da superficie de fratura do CDP apds ensaio de fluéncia a 600C e 250 MPa.
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Figura 5. Regido central da superficie da fratura do CDP ap6s ensaio de fluéncia a 600°C e 319 MPa.

As Figuras 6 e 7 mostram imagens obtidas por microscopia de for¢ca atbmica
para observacao da superficie da amostra da liga sem tratamento e tratada por 3IP,
respectivamente.

Figura 6. Microscopia de forca atdmica da superficie da amostra da liga Ti-6Al-4V sem tratamento.

Figura 7. Microscopia de forga atbmica da superficie da amostra da liga Ti-6Al-4V submetida ao
tratamento de 3IP.

A média aritmética da rugosidade apresentada a partir de uma area superficial
de 1,00 um?, da amostra sem tratamento e devidamente polida, é de 0,0903 nm.
Para a amostra tratada por 3IP a rugosidade de uma éarea superficial de 1,02 pmz2 é
de 1,94 nm.
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As Figuras 8 e 9 apresentam os resultados de analise via EDS referente a

uma amostra da liga sem tratamento e submetida ao tratamento de 3IP,
respectivamente.
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Figura 8. Espectro da amostra da liga Ti-6Al-4V sem tratamento.

. Tifily
rH

0 NJIII
i |

|
|
o N
|
55 |
1
5o [
L a5 Y
40
b | .
a0 JJ |
2% |
20 | | [
15 | [ | i

10 Al I

o

e
-
=

AR v
o Gl e 2 g e

0.2 0.4 o6 0.8 o 1.2 1.4 1.6 1.8 @ 2.2 24 26 2.8 3 3.2
Energy CkeV)

Figura 9 . Espectro da amostra da liga Ti-6Al-4V apds processo de implantacdo iénica.

Na Tabela 1 é apresentada uma andlise semiquantitativa dos elementos
encontrados na amostra apos o tratamento de implantac&o i6nica via EDS.

Tabela 1. Andlise semiquantitativa dos elementos encontrados na amostra ap6s o tratamento de
implantacdo ibnica via EDS
Elemento [%Atomica
Titanio 49,03%

Aluminio 6,51%

Vanadio 28,03%
Nitrogénio | 16,43%
Total 100,00%
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A Figura 10 apresenta o espectro obtido a partir da técnica de difracdo de
raios X da amostra sem tratamento e apos o tratamento por 3IP.
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Figura 10. Espectro adquirido por difragdo de raios X da amostra de Ti-6Al-4V nao tratada e apés o
3IP.

A Figura 11 apresenta as curvas de fluéncia obtidas para a liga sem
tratamento e tratadas por 3IP nas condicbes de 600°C com tensdo de 250 MPa e

319 MPa.
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Figura 11. Curvas de fluéncia obtidas para as amostras da liga Ti-6Al-4V, sem tratamento e
submetidas ao 3IP, nas condi¢des de tratamento, ambas ensaiadas a 600C com tensao de 250 MPa
e 319 MPa.

4 DISCUSSAO

A liga submetida ao tratamento por 3IP, e apos ensaio de fluéncia
(Figuras 2 e 3), apresenta uma microestrutura fina semelhante a da liga como
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recebida (Figura 1). Observa-se a presenca da fase a (mais clara) e da fase B (mais
escura) compondo uma microestrutura de grdos pequenos. Nas amostras tratadas e
ensaiadas por fluéncia observa-se o alongamento dos grédos no sentido da tenséo
aplicada durante o ensaio.

As Figuras 4 e 5 apresentam imagens obtidas por Microscopia Eletronica de
Varredura para analise fractografica da liga tratada por 3IP apds ensaio de fluéncia.
Foram evidenciados os fenbmenos de estriccdo e o desenvolvimento de
microcavidades. Observa-se uma estrutura uniforme com dimples de formato
equiaxial e pouca profundidade. Prevalecem, nos dois casos, 0s mecanismos de
fratura ductil.

As Figuras 6 e 7 apresentam um perfil superficial de rugosidade de uma area
de 1 pm® A amostra sem tratamento apresenta valor de rugosidade média de
0,0903 nm, e a amostra apos tratamento de 3IP rugosidade média de 1,94 nm. E
possivel observar o aumento da rugosidade superficial da amostra tratada.

Na Figura 8 séo identificados, por EDS, os elementos quimicos que compdem
a liga de titdnio como recebida (titanio, aluminio e vanadio) e na Figura 9, ap0s o
tratamento de 3IP, é constatada a presenca do nitrogénio na composicdo da
superficie.

A Figura 10 apresenta os espectros adquiridos a partir de difracdo de raios X
na amostra ndo tratada onde sdo identificados apenas o0s picos de titanio e ap6s o
tratamento foi identificada a presenca de um pico de Ti;N, formado na superficie do
material.

Na Figura 11 sdo apresentadas as curvas de fluéncia da liga sem tratamento
e tratadas por 3IP. Nota-se que, em ambas condi¢des de ensaio, 0s corpos-de-prova
tratados por 3IP, aumentaram significativamente a resisténcia do material a fluéncia.
Portanto, o tratamento superficial empregado pode ser utilizado como protecdo do
material em altas temperaturas.
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5 CONCLUSAO

As micrografias da liga tratadas por 3IP apds ensaio de fluéncia apresentaram
uma microestrutura semelhante a da liga sem tratamento. Observa-se a presenca da
fase a (mais clara ) e da fase 8 (mais escura) compondo uma microestrutura fina.

Nas imagens obtidas por MEV para analise fractografica da liga tratada por
3IP apo0s ensaio de fluéncia sdo evidenciados os fenbmenos de estriccdo e o
desenvolvimento de microcavidades. Observa-se uma estrutura uniforme com
dimples de formato equiaxial e pouca profundidade. Prevaleceram os mecanismos
de fratura ddctil. Através da técnica de difragdo de raios X é identificada a formacao
de Ti;N durante o tratamento de 3IP.

Nas curvas de fluéncia obtidas para a liga sem tratamento e tratadas por 3IP,
observa-se que esse tipo de tratamento permite um aumento significativo da
resisténcia do material a fluéncia, podendo ser utilizado para protecdo do material &
oxidacdo na aplicacdo em altas temperaturas.
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