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Resumo

Neste trabalho foi investigada a influéncia de diversos tempos de oxidacao térmica a
800°C da liga Ti-6Al-4V nas propriedades mecanicas em tragdo a 600°C. Corpos-de-
prova foram oxidados termicamente a 800°C nos tempos de 0,5 h, 1 h, 2 h, 5 h,
10 h, 20 h e 40 h. Na sequéncia, foram feitas analises de metalografia, microdureza,
ensaios de tracdo a 600°C e observacao das superficies de fratura. Com a oxidagao
térmica forma-se uma camada de 6xidos que se destaca (mais externa) e uma
camada de 6xido aderida ao substrato, que aumenta com o aumento do tempo de
oxidacdo térmica. A resisténcia mecanica da liga Ti-6Al-4V n&o varia
significativamente com a oxidagao térmica, mas a redugédo em area diminui com o
aumento da camada oxidada, assim como a inclinagao da curva tensdo-deformagao
apos o limite de resisténcia. A fratura dos corpos-de-prova ensaiados em tragao a
600°C é predominantemente ductil com a presenga de microcavidades. Na regido da
camada oxidada observa-se fratura fragil com trincas radiais e indicios de fratura
intergranular.

Palavras-chave: Ti-6Al-4V; Oxidagao térmica; Temperaturas elevadas; Tracao.

STUDY OF HIGH TEMPERATURES MECHANICAL BEHAVIOR OF THE Ti-6Al-4V
ALLOY THERMICALLY OXIDATED
Abstract
In this study was investigated the influence of thermal oxidation at 800°C in the
Ti-6Al-4V alloy submitted to tensile tests at 600°C. Specimens were thermally
oxidized at 800°C for times of 0.5 h, 1 h, 2 h, 5 h, 10 h, 20 h and 40 h. Following
were carried out metallographic analysis, microhardness, tensile tests at 600°C and
observations of the fracture surfaces. By thermal oxidation to form a detached oxide
layer and an oxide layer adhered to the substrate that increases with increasing time
of thermal oxidation. The mechanical strength of the Ti-6Al-4V does not vary
significantly with the thermal oxidation, but the reduction in area decreases with the
increase of the oxidized layer as well as the slope of the stress-strain curve after the
ultimate strength. The fracture of the specimens tensile tested at 600°C is
predominantly ductile with the presence of microvoids. In the region of the oxidized
layer is observed brittle fracture with radial cracks and some evidence of
intergranular fracture.
Key words: Ti-6Al-4V; Thermal oxidation; High temperatures; Tensile test.

! Contribuic&o técnica ao 67° Congresso ABM - Internacional, 31 de julho a 3 de agosto de 2012,

Rio de Janeiro, RJ, Brasil.

Graduanda em Fisica, IPEN, CNEN, SP, Brasil.

Graduanda em Engenharia de Materiais, IPEN, CNEN, SP, Brasil.

Doutorando, IPEN, CNEN, SP, Brasil.

Doutor do IPEN, CNEN e da Universidade Presbiteriana Mackenzie, SP, Brasil.
Doutora da Universidade Federal de Sao Paulo (UNIFESP), SP, Brasil.

Doutor do Instituto Tecnologico da Aeronautica, Brasil.

~N o g B~ W N

3120



1“:1]["'ILJ Qs
oy

1 INTRODUGAO

O Titanio e suas ligas vem sendo utilizados em diversos setores industriais desde a
década de 1950, estimulado pela industria aeroespacial, para substituicdo das ligas
de aluminio ou fabricagdo de componentes para uso em condi¢cdes severas'". No
Brasil, esse desenvolvimento ocorreu principalmente devido ao Projeto Titanio entre
1965 e 1990 visando reduzir seu atraso tecnoldgico perante os paises mais
avancados no desenvolvimento de materiais de cunho tecnolégico®®. Caracteristicas
como alta resisténcia mecanica, boa resisténcia a corrosao, baixa massa especifica
e estabilidade metalurgica conferem a este material muita utilidade no que diz
respeito a componentes estruturais submetidos a altas temperaturas.

A liga Ti-6Al-4V com microestrutura bimodal a, hexagonal compacta e 3,cubica de
corpo centrado, termicamente tratavel, € considerada a liga mais importante e
utilizada, combinando trabalhabilidade e o6timas propriedades mecanicas. Porém,
para o entendimento das condi¢gdes de utilizagdo dessa liga € necessario entender
0S mecanismos associados a oxidagcao e seus efeitos nas propriedades mecanicas
do material. A fortissima afinidade do titanio pelo oxigénio limita sua aplicagdo em
temperaturas elevadas devido & formagao de uma camada de 6xido muito fragil®.
Apesar dos notaveis avangos no desenvolvimento de ligas de titdnio com elevada
resisténcia a tracao e a fluéncia e ductilidade em altas temperaturas, a oxidacao &
um fator limitante no uso dessas ligas em temperaturas superiores a 600°C.
Pesquisas extensivas tém sido feitas com o intuito de uma melhor compreensao do
processo de oxidagao térmica em ligas de titanio™®®. Atém disto, ha diversos estudos
em metais com estrutura cristalina cubica de faces centrada e (CFC) e cubica de
corpo centrado (CCC) em temperaturas elevadas. Entretanto, ainda é insipiente o
entendimento a respeito do comportamento de Ii%as e metais com estrutura
hexagonal compacta (HC) em temperaturas elevadas®.

Este trabalho pretendeu dar uma contribuicdo ao entendimento do processo de
oxidacdo térmica e sua influéncia nas propriedades mecanicas em temperaturas
elevadas da liga Ti-6Al-4V. Para isto foi investigado o efeito do processo de
oxidagao térmica com tempo variavel no comportamento em tragdo a quente da liga.

2 MATERIAIS E METODOS

Para a realizagédo do presente trabalho, foi utilizada a liga Ti-6Al-4V na forma de
barras cilindricas de 6 mm de diédmetro, adquiridas junto a empresa Ti Brasil. A
condicdo como recebida encontra-se conformada mecanicamente, recozida a 800°C
por 2 horas e resfriada ao ar. A Tabela 1 mostra a composi¢gdo quimica da liga. A
oxidagao térmica foi realizada em amostras da barra da liga Ti-6Al-4V cortadas em
pedacos de 5 mm de comprimento e nos corpos-de-prova de tragcado. A oxidagao foi
realizada em um forno circular aberto com trés zonas de controle de temperatura, a
800°C e ao ar. Os tempos de oxidagao foram de 0,5 h, 1 h,2h,5h, 10 h, 20 h e
40 h.

Apés a oxidagdo térmica, as amostras foram ensaiadas em tragdo a quente. A
Figura 1 apresenta o corpo-de-prova de dimensdes da sec¢do reta de (36,34 +
0,05)mm de comprimento e didmetro de (4,11 £ 0,08)mm utilizado nos ensaios de
tracao. Para os ensaios de tragcdao a quente foi utilizada uma maquina universal de
ensaios Instron 4400R acoplada a um formo vertical circular aberto. O controle da
temperatura de ensaio foi feito utilizando-se dois termopares do tipo Cromel-Alumel
encostados nos limites da secdo reduzida dos corpos-de-prova. Os ensaios foram
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executados a 600°C com taxa de deformagao nominal média de 1,010 s, Foi
executado um ensaio de tragao para cada condi¢cao de oxidacgao.

Tabela 1. Composicdo quimica da liga Ti-6Al-4V

Elementos Al Vv Fe o N H C Outros Ti
Teor (% em 5é5 3é5 Max. | Max. | Max. | Max. | Max. | Max. Balanco
peso) 675| 45| 04 | 02 [ 0050125 | 01 0,4 ¢

Figura 1. Corpo-de-prova utilizado nos ensaios de tragdo a 600°C.

As medidas de microdureza Vickers foram realizadas nas amostras preparadas
metalograficamente utilizando um microdurémetro da Buheler com aplicagao de 10 g
de carga. Foram feitas cinco medidas de microdureza para cada regido analisada. A
caracterizagao microestrutural foi realizada por microscopia o6ptica (MO) e sua
preparagao seguiu os padrdes usuais de metalografia: embutimento a quente,
seguido de lixamento com lixas a base de SiC, na sequéncia de 120, 240, 320, 400,
600 e 1.200 mesh. O polimento quimico foi feito com uma solugéo de 260 mL OPS,
40 mL H202 (30%), 1 mL HNO3 e 0,5 mL HF. As analises das superficies de fratura
dos corpos-de-prova ensaiados em tragdo a 600°C foram feitas por meio de um
microscopio eletrénico de varredura Hitashi TM 3000.

3 RESULTADOS

Na Figura 2 é mostrada a micrografia dptica da liga Ti-6Al-4V, onde observa-se a
presenca das duas fases a e B (bimodal). Nas figuras de 3 a 9 s&o apresentadas as
micrografias observadas por microscopia Optica das amostras submetidas a
oxidacao térmica a 800°C em tempos de 0,5, 1, 2, 5, 10, 20 e 40 h, respectivamente.
Nas Figuras de 2 a 9 sdo também mostradas as curvas de ensaios de tragdo a
600°C respectivas para cada tempo de oxidagao térmica a 800°C. Como pode ser
observado nas micrografias, existem duas camadas formadas em decorréncia da
oxidagao térmica. Uma camada observada em tom de cinza, como por exemplo, nas
Figuras 3 e 4, que se destaca do substrato cuja analise por difracdo de raios X
identificou basicamente o TiO, com pequena quantidade de Al;Os.

Outra camada pode ser observada nas micrografias das amostras oxidadas,
caracterizada por uma faixa mais clara ao longo de toda a regido periférica das
amostras. A espessura desta camada de 6xido difundido foi medida e os resultados
em fungcado do tempo de oxidagao térmica a 800°C estdo apresentados na Tabela 2.
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Figura 2. (A) Micrografia da liga Ti-6Al-4V como recebida (sem oxidagao térmica).(B) Curva tensdo x
deformagéo em tragdo a 600°C da liga Ti-6Al-4V sem oxidagao térmica.
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Figura 3. (A) Micrografia da liga Ti-6Al-4V como oxidada termicamente a 800°C por 0,5 h.(B) Curva
tensdo x deformacdo em tracdo a 600°C da liga Ti-6Al-4V previamente oxidada termicamente a
800°C por 0,5 h.
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Figura 4. (A) Micrografia da liga Ti-6Al-4V como oxidada termicamente a 800°C por 1 h.(B) Curva
tensdo x deformagdo em tragdo a 600°C da liga Ti-6Al-4V previamente oxidada termicamente a

800°C por 1 h.
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Figura 5. (A) Micrografia da liga Ti-6Al-4V como oxidada termicamente a 800°C por 2 h.(B) Curva
tensdo x deformacdo em tracdo a 600°C da liga Ti-6Al-4V previamente oxidada termicamente a
800°C por 2 h.
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Figura 6. (A) Micrografia da liga Ti-6Al-4V como oxidada termicamente a 800°C por 5 h.(B) Curva
tensdo x deformagdo em tragcdo a 600°C da liga Ti-6Al-4V previamente oxidada termicamente a
800°C por 5 h.
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Figura 7. (A) Micrografia da liga Ti-6Al-4V como oxidada termicamente a 800°C por 10 h.(B) Curva
tensdo x deformagdo em tragcdo a 600°C da liga Ti-6Al-4V previamente oxidada termicamente a
800°C por 10 h.
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Figura 8. (A) Micrografia da liga Ti-6Al-4V como oxidada termicamente a 800°C por 20 h.(B) Curva
tensdo x deformacdo em tracdo a 600°C da liga Ti-6Al-4V previamente oxidada termicamente a
800°C por 20 h.
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Figura 9. (A) Micrografia da liga Ti-6Al-4V como oxidada termicamente a 800°C por 40 h.(B) Curva
tensdo x deformagdo em tragdo a 600°C da liga Ti-6Al-4V previamente oxidada termicamente a

800°C por 40 h.

Tabela 2. Espessura da camada em fungao do tempo de oxidagao térmica a 800°C
Tempo de Oxidagado Térmica[h] |[05|1|2 |5 102040
Espessura da Camada [um] 4 |7]15]20]40 52|80

Os valores médios de microdureza Vickers obtido nas regides da camada mais clara
e do substrato (interior da amostra) foram 550 + 30 HV e 300 = 25 HV,
respectivamente. O valor real de microdureza da camada clara deve ser ainda
superior ao apresentado anteriormente devido ao tamanho da identagao gerada nas
medidas de microdureza ter ultrapassado o limite da camada, atigindo parcialmente
também o substrato de menor dureza. Os resultados das propriedades mecanicas
obtidas nos ensaios de tragdo a 600°C (limite de escoamento, ©., limite de
resisténcia, onax. € alongamento total &;,:a/) €stdo apresentados na tabela 3.

Na Figura 10 sdo mostrados os corpos-de-prova fraturados em tragcdo a 600°C.
Abaixo de cada corpo-de-prova esta indicado o tempo de oxidacao térmica a 800°C
que foi submetido antes do ensaio de tracdo. Na Tabela 4 sdo apresentados os
valores de redugdao em area em funcdo do tempo de oxidagao térmica a 800°C
medidos na fegido da fratura. As superficies de fratura dos corpos-de-prova
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ensaiados em tracdo a 600°C previamente oxidados termicamente séao
apresentadas nas Figuras 11 a 14. Nas Figuras 11 e 12 sdo mostradas as regides
periférica e central da superficie de fratura do corpo-de-prova previamente oxidado
termicamente a 800°C por 0,5 h. Nas Figuras 13 e 14 s&do mostradas as superficies
de fratura das mesmas regides no corpo-de-prova previamente oxidado
termicamente a 800°C por 20 h. Optou-se por apresentar estas superficies de fratura
porque sao representativas dos corpos-de-prova submetidos a pouco tempo de
oxidagao térmica (0,5 h) e muito tempo (20 h).

Tabela 3. Valores de limite de escoamento, limite de resisténcia e alongamento total obtidos nos
ensaios de tragdo a 600°C em fungéo do tempo de oxidagao térmica a 800°C

Tempo
de o. [MPa] Omax. [MPa] | €iotal [%0]
Oxidacao
0 378 420,34 59,31
0,5 360 408,18 39,25
1 356 407,36 73,13
2 371 408,16 65,59
5 356 380,75 33,48
10 365 411,18 57,96
20 388 426,08 44,15
40 359 408,89 37,40

Oh 05h 1h 2h 5h 10 h 20h 40 h
Figura 10. Corpos-de-prova fraturados em tragéo a 600°C apds oxidagao térmica a 800°C.

Tabela 4. Valores de reducdo em area apos ensaios de tracdo a 600°C em fungdo do tempo de
oxidacao térmica a 800°C que o corpo-de-prova foi submetido antes do ensaio

Tempo de Oxi’dagéo Térmica[h] |0 |05|1 |2 |5 |10]20]40
Redugad em Area [%] 98 182 90|80 |69 |62 |60 |53
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Figura 11. Regido periférica da superficie de fratura observada por microscopia eletrénica de
varredura do corpo-de-prova ensaiado em tragdo a 600°C apds oxidagdo térmica a 800°C por 0,5 h.

Figura 12. Regiao central da superficie de fratura observada por microscopia eletrénica de varredura
do corpo-de-prova ensaiado em tragdo a 600°C apds oxidagéo térmica a 800°C por 0,5 h.
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Figura 13. Regido periférica da superficie de fratura observada por microscopia eletrénica de
varredura do corpo-de-prova ensaiado em tragdo a 600°C apds oxidagdo térmica a 800°C por 20 h.

NL 200 um

Figura 14. Regido central da superficie de fratura observada por microscopia eletronica de varredura
do corpo-de-prova ensaiado em tragdo a 600°C apds oxidagéo térmica a 800°C por 20 h.
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4 DISCUSSAO

A oxidacao térmica a 800°C provocou a formagcdo de uma camada de oOxidos de
titdnio (TiO2) e de aluminio (Al,O3) que se destacam. Além disto, ocorreu a formagéo
de uma camada de 6xidos difundidos mais clara ao longo de toda a regiao periférica
das amostras oxidadas. Esta camada clara € maior a medida que se aumenta o
tempo de oxidacdo. Nota-se que a espessura desta camada varia de acordo com a
segunda Lei de Fick para a difusdo, que diz que a derivada de primeira ordem da
concentragcao no tempo é proporcinal a derivada de segunda ordem da concentragao
na distancia. O coeficiente de proporcionalidade € o coeficiente de difusio.

Os valores de limite de escoamento e limite de resisténcia obtidos em ensaios de
tracdo a 600°C nao varia significativamente com a variagdo do tempo de oxidag&o
térmica a 800°C. O limite de escoamento apresenta valores na faixa aproximada de
360 a 380 MPa e o limite de resisténcia na faixa de 400 a 420 MPa. Estes valores
parecem indicar que a oxidacao térmica nao teve efeito no aumento da resisténcia
mecénica da liga Ti-6Al-4V. Contudo, nota-se uma variagéo significativa no formato
das curvas tensao-deformacéo. No corpo-de-prova ndo oxidado termicamente, apds
o limite de resisténcia, a curva (Figura 2b) tem uma queda muito acentuada, com a
deformacdo ocorrendo até praticamente zerar a tensao aplicada. As curvas tensao-
deformacdo dos ensaios de tracdo a 600°C dos corpos-de-prova previamente
oxidados nao apresentam a mesma queda de tensdo. O declive destas curvas é
mais suave, quase atingindo um patamar para tempos mais longos de oxidagao.
Numa associacao do formato das curvas com os valores obtidos de reducdo em
area (Figura 10 e Tabela 4), nota-se, de uma maneira geral, que com o aumento do
tempo de oxidacao térmica, a redugao em area diminui. Como com o aumento do
tempo de oxidagédo térmica também se tem o aumento da camada clara, pode-se
afirmar que estd camada é responsavel pela alteracdo do mecanismo de
deformacdo a 600°C. Com o aumento da camada clara, a deformagdo ocorre
mantendo-se niveis mais elevados de tensido durante este processo.

Os ensaios de microdureza revelam que a camada mais clara na regido periférica
das amostras, referente a regido de difusdo de Oxidos possui dureza
significativamente maior quando comparada ao substrato da liga.

As analises das superficies de fratura dos corpos-de-prova ensaiados em tracédo a
600°C mostram que, independente da oxidagao térmica, a fratura € ductil com a
presenga de microcavidades em toda a regido central dos corpos-de-prova. Nas
regides periféricas das superficies de fratura observa-se a camada de Oxido
(camada clara observada por microscopia Optica) fraturada. A camada de 6xido é
mais facilmente observada nos corpos-de-prova previamente oxidados termicamente
em tempos maiores (Figura 13). Esta camada caracteriza-se por apresentar fratura
fragil, com regides planas e com a presenca de trincas radiais ao longo de toda a
camada. Na regido mais interna da camada de 6xido observa-se também indicios de
fratura intergranular fragil, além de uma regido de transicdo do mecanismo de fratura
fragil para ductil com microcavidades. Nos corpos-de-prova submetidos a pouco
tempo de oxidagc&do, como a superficie de fratura mostrada na Figura 11, observa-se
somente pequenas regides de oxidos fraturados na periferia do corpo-de-prova.
Nesta condicdo a fratura € predominantemente ductii com presengca de
microcavidades.

A fragilidade da camada de 6xido em ligas de titanio causa uma limitagdo para
aplicagdes em temperaturas elevadas, segundo Welsch et al.®). Contudo, a camada
de oxido formada na oxidacdo térmica a 800°C também provocou mudangas no
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comportamento mecanico em tragdo a 600°C. Com isto, &€ possivel supor que a
formagao desta camada em condigdes controladas pode conduzir a liga Ti-6Al-4V a
uma melhoria das propriedades mecanicas em temperaturas elevadas. Estes
resultados podem ser considerados promissores com relagdo a utilizacdo de
oxidacado térmica gara melhorar as propriedades em fluéncia da liga Ti-6Al-4V.
Segundo Bueno™, uma analogia entre tracdo a quente e fluéncia pode ser
estabelecida, uma vez que no ensaio de tracdo a temperatura e a taxa de
deformacéo sao fixadas para obter a histéria de tensdo do material, enquanto que
durante um teste de fluéncia, a temperatura e a tensdo sao fixadas para obter a
histéria da taxa de deformac&o do material. Ainda segundo Bueno, a capacidade de
resisténcia mecanica no ensaio de tracdo € atenuada com o comego do
empescogamento e da mesma maneira durante o ensaio de fluéncia a resisténcia
mecanica do material € mantida até o inicio do empescogamento.

5 CONCLUSAO

O estudo do comportamento mecanico em ensaios de tracdo a 600°C da liga
Ti-6Al-4V previamente submetida a oxidacao térmica a 800°C permitiu concluir que:

e A oxidagdo foi responsavel por uma camada de Oxidos que se destacam,
basicamente TiO, e uma menor quantidade de Al,Os3.

¢ Além da camada destacada, forma-se também uma camada de 6xido aderida
ao substrato que aumenta com o aumento do tempo de oxidagao térmica e
possui dureza muito maior a do substrato.

e A resisténcia mecanica da liga Ti-6Al-4V nao varia significativamente com a
oxidacao térmica, mas a redugcdo em area diminui com o0 aumento da camada
oxidada, assim como a inclinagado da curva tensdo-deformacgao apds o limite
de resisténcia.

e A fratura dos corpos-de-prova ensaiados em tragdo a 600°C ¢é
predominantemente ductil com a presenga de microcavidades. Na regiao da
camada oxidada observa-se fratura fragil com trincas radiais e indicios de
fratura intergranular.
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