INFLUENCIA DOS PARAMETROS DE OXIDACAO TERMICA
NO COMPORTAMENTO A FADIGA DA LIGA TI-6AL-4V*

Gustavo Déria Limat!

Isau de Souza Alves Junior?
Brenno Lima Nascimento®
Marcos Menino de Macedo Filho*
Matheus Porto Trindade®

Sandro Griza®

Resumo

O tratamento de oxidacdo térmica da liga Ti-6Al-4V foi realizado ao ar a 600 °C
durante 2h, 5h e 10 h. O comportamento a fadiga foi analisado e comparado com
aguele da liga ndo tratada. Foi feita caracterizacdo através de analise por
microscopia Otica e eletrbnica, difracdo de raios-x e medicdo da rugosidade. Os
resultados do DRX demonstraram crescimento dos picos de rutilo. Verificou-se um
aumento na espessura média da camada formada de 0,12 ym para 1,09 ym ao
elevar a duracéo do tratamento de 2 para 10 h. Os resultados apontaram reducao de
resisténcia a fadiga de 35 % para amostras oxidadas durante 2 h, 27 % para
amostras oxidadas por 5 h e 29 % para as amostras tratadas durante 10 h, em
relacdo ao ensaio com corpos de prova ndo submetidos ao tratamento. O efeito
prejudicial causado pela camada formada apoOs oxidacdo de 2 h foi tdo danoso
quanto o causado pela camada formada ap6s 10 h, apesar da diferenca entre as
espessuras das camadas. A morfologia encontrada nas amostras fraturadas indicou
fragilizac@o na superficie das amostras oxidadas, contribuindo para a nucleacdo de
trincas iniciais nos primeiros ciclos de fadiga na camada que favoreceram a
propagacao de fadiga, independendo da espessura de camada.
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INFLUENCE OF THERMAL OXIDATION PARAMETERS ON FATIGUE
BEHAVIOUR OF TI-6AL-4V ALLOY
Abstract
The thermal oxidation treatment of the Ti-6Al-4V alloy was realized in the air at 600 °
C for 2h, 5h and 10h. The fatigue behavior was analyzed and compared to that of the
untreated alloy. Characterization was made through optical and electron microscopy
analysis, x-ray diffraction and roughness measurement. The XRD results showed
growth of rutile peaks. There was an increase in the average thickness of the formed
layer from 0.12 uym to 1.09 uym by increasing the treatment duration from 2 to 10 h.
The results indicated reduction of fatigue strength of 35% for oxidized samples for 2
h, 27% for oxidized samples for 5 h and 29% for samples treated for 10 h, in relation
to the test with untreated specimens. The detrimental effect caused by the layer
formed after oxidation of 2 h was as damaging as that caused by the layer formed
after 10 h despite the difference between the thicknesses of the layers. The
morphology found in the fractured samples indicated surface embrittlement of the
oxidized samples, contributing to the nucleation of initial cracks in the first cycles of
fatigue in the layer that favored the propagation of fatigue, independent of the layer
thickness.
Keywords: Titanium; Ti-6Al-4V; Fatigue; Thermal Oxidation.
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1 INTRODUCAO

As ligas de titanio tém grande potencial para aplicacbes em diversas areas da
engenharia, devido a sua elevada resisténcia especifica, baixo moédulo de
elasticidade, além da biocompatibilidade e elevada resisténcia a corrosao.
Entretanto, estas ligas possuem baixa resisténcia ao degaste envolvendo superficies
em contato sob pressdo e deslizamento [1]. Essa deficiéncia motivou o
desenvolvimento de tratamentos superficiais com a finalidade de elevar a resisténcia
ao desgaste [2]. A oxidacdo térmica € um dos tratamentos que tem sido propostos.

A oxidacao térmica € um método considerado simples e de baixo custo. Anunciado
por Dong e Bell [1], possui grande potencial para aplicagdo em componentes de
tithnio que operam em contato sob pressdo, nas mais diversas areas, assim como
préteses ortopédicas, engrenagens de maquinas e outros. O processo consiste em
aguecer a liga de titanio a uma temperatura elevada em atmosfera oxidante e como
resultado ocorre o crescimento da camada de 6xido, cujas caracteristicas dependem
do controle da temperatura e do tempo de exposicao.

Fadiga € um tipo de falha associada a esfor¢os ciclicos, responsavel por grande
parte das falhas em equipamentos mecanicos. A fadiga é fortemente influenciada
pelas condi¢cdes superficiais do material [3]. Portanto, o tratamento de oxidac&o pode
influenciar a resisténcia a fadiga em ligas de titanio [3,4].

Dentro deste contexto, é viavel realizar estudos que permitam correlacionar os
parametros da oxidacdo térmica e a resisténcia a fadiga. No presente estudo, a
influéncia do tempo de tratamento de oxidagdo no comportamento a fadiga da liga
Ti-6Al-4V foi analisado. Visando maior confiabilidade dos resultados aplicou-se
técnicas estatisticas para levantamento das curvas de fadiga. Os resultados deste
estudo poderdo ainda motivar a maior aplicagdo da oxidacdo térmica, uma vez que
se trata de um processo relativamente simples e de baixo custo, que possui
relevante efeito na superficie das ligas.

2 MATERIAIS E METODOS

O material utilizado no presente estudo foi o titanio Ti-6Al-4V grau 5 (ASTM F136/
NBR ISO 5832-3). O tratamento foi realizado inserindo as amostras no forno a
temperatura desejada e ar ambiente com posterior resfriamento no préprio forno.
Para o desenvolvimento do estudo, selecionou-se a temperatura de 600 °C, com
tempos de oxidacdo de 2 h ,5 h e 10 h. A escolha destes parametros foi devido aos
resultados de Espindola [5], que constatou que as ligas oxidadas a 600 °C durante 5
h apresentaram menores taxas de corrosao-desgaste e boa aderéncia. Para verificar
a variacdo do comportamento a fadiga em funcéo do tempo foi selecionado o tempo
de tratamento de 2 h, para o qual Ebraihmi et al. [3] verificou um ligeiro aumento da
resisténcia a fadiga da liga Ti-4Al-2V se comparada com a liga sem tratamento.
Foram selecionados os tempos de 5h e 10 h adicionais para avaliar a evolugéo do
comportamento a fadiga e comparar com as demais condi¢cdes estudadas.

Foram levantadas, entdo, as curvas de fadiga para estas condicfes e realizada
caracterizacdo das amostras utilizando microscopia o6tica e eletrbnica de varredura
(MEV), Difracdo de Raios-X (DRX), bem como medi¢cao da rugosidade.
Realizaram-se metalografias (norma ASTM E3-11) da liga antes e ap0s a oxidacéo,
para avaliacdo da microestrutura presente. Para este procedimento, foi feita andlise
de microscopia otica utilizando microscopio 6tico (Leica DM 2500M). Foi utilizado o
equipamento JEOL JCM-5700 CARRY SCOPE para andlises de MEV. O



procedimento possibilitou a medicdo da camada de Oxidos formada apds as
oxidacdes térmicas e também identificar a morfologia da fratura pés fadiga.

A medidas de rugosidade Ra foram realizadas nos corpos de prova de fadiga para
cada condicdo (sem oxidacdo e apds oxidacdes). As medi¢cbes foram realizadas
seguindo parametros estabelecidos pela norma ISO D 7197, utilizando rugosimetro
MITUTOYO SJ-410. O raio da ponta do apalpador foi de 2,5 pm e foi usado um
comprimento de amostragem equivalente a 5 vezes 0,25 pm.

Foi realizado ensaio de DRX na liga antes e posterior ao tratamento de oxidagao
térmica. Estes ultimos foram feitos para cada amostra oxidada a 600°C durante 2 h e
5 h. Para o procedimento, foi utilizado um difratdmetro (Shimadzu XRD-600),
aplicando a técnica de angulo rasante. Foi utilizada fonte de radiacdo de Cu-Ka com
incidéncia de 2°/min entre 10°- 90°. Utilizou-se incremento de 0,02° e tempo de 1
segundo.

Foram feitos ensaios de fadiga em maquina servo-hidraulica (MTS LANDMARK
3010) com célula de carga de 100 kN. Aplicou —se a frequéncia de 30 Hz e R=0,1 ao
ar. Foi considerada vida infinita para os corpos de prova que ndao romperam até 5 x
106 ciclos. Os corpos utilizados foram baseados na norma ASTM E449 (2017). Estes
foram usinados em torno CNC. O desenho do corpo de prova pode ser visto na
Figura 1.
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Figura 1. Desenho mostrando a forma e dimensdes dos corpos de prova utilizados no ensaio.

Para levantar as curvas S-N foi utilizado método staircase descrito pela norma BS
ISO 12107, testando 14 corpos de prova: 8 para a parte finita e 6 para a parte infinita
da curva S-N. Foram geradas 4 curvas S-N, uma para a liga sem oxidagao térmica e
outras para a liga sujeita a oxidacdo a 600°C, uma para cada tempo de oxidagéo de
2 h ,5 h e 10 h. Antes da realizacao do tratamento térmico os corpos foram lixados
com lixa de até 1200 Mesh, visando obter melhor qualidade superficial. Para melhor
tratamento estatistico, foram seguidas recomendacdes previstas na norma ASTM
E739.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES
3.1. Metalografia da liga

A microestrutura da liga como recebida (Figura 2.a ) e da liga oxidada por 10 h
(Figura 2.b), evidencia a presencga da fase a (regides claras) e B (regides escuras)
[10]. A configuragédo caracteristica da fase a + B globulares, com distribuicao
homogénea da fase B na fase a, resulta em boas propriedades mecanicas e elevada
resisténcia a corrosdo [11]. Por meio da comparacado entre as imagens da Figura 8
percebe-se que as condicbes empregadas no tratamento ndo foram capazes de
alterar significativamente a microestrutura presente no substrato da liga. Ao analisar



a regido superficial da amostra oxidada por 10 h (Figura 2.b), podemos perceber,
mesmo que sutilmente, que ocorreu uma camada do substrato mais clara, que,
portanto, apresenta menor quantidade de beta. A assim chamada camada alfa é
bastante comum em ligas de titAnio expostas a oxidagdo térmica, visto que o
oxigénio reage facilmente com o Ti e estabiliza a camada alfa [4].
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Figura 2. a) M|croestrutura da Ilga Ti-6AI- 4V composta por gréos reflnados da fase ae B sem

oxidacdo. b) Regido do substrato composta por grdos refinados na fase a e 3 e zona de difusdo da
amostra oxidada por 10 h.

3.1. Difrag&o de Raios-X

A Figura 3 apresenta os resultados de DRX em &angulo rasante para quatro
condi¢cdes analisadas. A analise detectou picos em diferentes angulos de difracdo
correspondentes as fases a-Ti e B-Ti para amostras sem tratamento. Ja para as
amostras oxidadas, nota-se crescimento de picos correspondentes ao rutilo (R), que
€ composto basicamente por oxido de titanio (TiOz2). Isto evidencia a formacéo da
camada de 6xido nas amostras tratadas. Observa-se, também, que o pico referente
a fase B-Ti do titanio é suprimida e os picos referentes as fases a-Ti ainda estao
presentes. A analise em angulo rasante favorece a detec¢éo de fases mais proximas
da superficie. Assim, sugere-se que a extingdo do pico referente a fase B foi
provocada devido a absor¢éo e difusdo de oxigénio no substrato (zona de difusdo),
gque oOcupou O0S espagos intersticiais do titanio e favoreceu a formacdo e
estabilizagao da fase a-Ti. De maneira geral, foi observado que o aumento no tempo
e na temperatura de tratamento tornam mais evidentes os picos de rutilo se [12, 13,
14, 15].
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Figura 3. DRX para a liga sem tratamento e oxidada a 600°C durante 2h, 5 h e 10h (a — fase alfa, 8 —
fase beta, R — Rutilo).

3.2. Ensaio de Rugosidade

A Figura 4 mostra os resultados para a rugosidade através do parametro Ra
referentes a cada condi¢&o utilizada. A andlise serviu para verificar a evolugéo deste
parametro ao elevar o tempo de tratamento de oxidacdo. A amostra que nao foi
submetida ao tratamento de oxidac&o foi denominada ST. O valor da rugosidade
(Ra) média da amostra sem tratamento e da amostra oxidada por 10 h foi de 0,054
um e 0,087 um, respectivamente. Este aumento pode ser atribuido ao mecanismo
de crescimento da camada de Oxido [14]. A medida que o tempo aumenta a camada
se torna porosa e desenvolve estrutura estratificada, que eleva a rugosidade da
superficie [15].

Ao aplicar a analise de variancia ANOVA, seguida pelo teste de Newman-Keuls, foi
verificado que as amostras oxidadas por 5 h e 10 h apresentaram significativa
diferenca estatistica, considerando p < 0,05. A amostra oxidada por 10 h apresentou
maior diferenca se comparada a amostra nao tratada.
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Figura 4. Rugosidade superficial (Ra) para amostras sem tratamento e oxidadas por
2,5e10h.
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3.3. Medi¢cdo da Camada

Foram obtidas imagens no MEV do corte transversal das amostras (Figura 5). E
possivel observar a camada de 6xido formada apds os tratamentos. Constatou-se
que a elevacdo no tempo de tratamento provocou aumento na espessura da
camada. Foram obtidas espessuras médias de 0,12 ym, 0,68 ym e 1,09 ym para
amostras oxidadas durante 2, 5 e 10 h, respectivamente (Tabela 1).

Apoés aplicar a analise de variancia ANOVA, seguida pelo teste de Newman- Keuls,
constatou-se que a espessura da camada oxidada por 2 h € estatisticamente inferior
a oxidada por 5 e 10 h, as quais, por sua vez, ndo apresentam diferenca significativa
de espessura, apesar da tendéncia de maior espessura da camada a 10 h. Isso
indica que h& a tendéncia de saturacdo da espessura da camada para maior tempo
de tratamento, o que provoca reducdo da taxa de crescimento com o tempo de
oxidacao.

A mesma tendéncia foi encontrada por Dong e Bell [1], que reportou estagnag¢ao no
crescimento da camada para tempos longos de exposicéo. Isto pode ser atribuido a
reducdo na taxa de difusdo, uma vez que ocorre o acumulo de atomos de oxigénio



nos espacos intersticiais da estrutura atbmica da liga a medida que a camada de
oxidos cresce na superficie. O acumulo dificulta o processo de difusdo, pois ocorre
reducao gradativa dos espacos intersticiais e provoca reducao da taxa de difusao e,
consequentemente, na velocidade de crescimento da camada.
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Figura 2. Imagens do corte transversal das amostras obtidas no MEV para os tempos de 2,5 e 10 h.

Tabela 1. Espessura média da camada de 6xido

Média ( um) Desvio Padréo
600 °C 2h 0,12 0,013
600 °C 5h 0,68 0,15
600 °C 10h 1,09 0,34

3.4. Ensaios de Fadiga

A Figura 6 mostra os diagramas S-N simplificados, juntamente com as curvas
médias. Para desenvolvimento destes foram utilizadas recomendacdes contidas nas
normas ISO 12701 e ASTM E 739. Os pontos preenchidos representam amostras
gue se romperam, ja 0s pontos ndo preenchidos sao referentes aos corpos de prova
gue ndo se romperam até um nimero maximo de 5 x 10° ciclos. De modo geral,
verifica-se que as amostras oxidadas apresentaram reduc¢ao significativa no limite de
fadiga se comparado com as ndo submetidas ao tratamento.

Os resultados para o limite de fadiga bem como os respectivos desvios padréao
foram agrupados na Figura 7. Constata-se reducdo na ordem de 35 % para
amostras oxidadas durante 2 h, 27 % para amostras oxidadas por 5 h e 29 % para



as amostras tratadas durante 10 h, em relagcdo ao ensaio com corpos de prova nao
tratados. A analise estatistica ANOVA seguida pelo teste de Neuman-Keus
demonstrou que ndo existe variacao significativa para p<0,05 entre as amostras
oxidadas. O efeito prejudicial nas propriedades em fadiga causado pelos
tratamentos foi de intensidade semelhante. O aumento no tempo de tratamento de 2
para 10 h provocou apenas aumento na espessura e na rugosidade, mas nao
influenciou de maneira significativa no comportamento a fadiga da liga.
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Figura 6. Diagrama S-N comparativo para amostras sem tratamento e oxidadas por
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3.5. Fractografia das Amostras

A Figura 8 mostra a morfologia das fraturas para a amostras, sem e com tratamento
térmico, submetidas a tensbes maximas ciclica de 800 MPa na fadiga. Em ambas
imagens, sdo possiveis distinguir trés zonas presentes nas superficies fraturadas:



zona de nucleacao da trinca (indicada pelas setas), zona de propagacdo (regido
delimitada pelas linhas tracejadas) e regiao de fratura final.

Propagacio
da Trinca

X18 .
Figura 8. a) Morfologia da fratura para amostras sem tratamento e submetidas a tensdo maxima de
800 MPa. b) Morfologia da fratura para amostras oxidadas a 600 °C por 10 h e submetidas a
tensdo maxima de 800 MPa.

De modo geral, a amostra oxidada por 10 h (Figura 8.b) apresenta mais marcas de
catraca que indicam lugares de nucleacdo de trincas em relacdo a amostra néo
tratada (Figura 8.a). E possivel observar também que n&do houve diferenca
substancial entre a area de propagacao da trinca referente a amostra ndo tratada e
oxidada. Isto fornece indicios de que o tratamento ndo afeta o estdgio de
crescimento da trinca, mas sim a nucleacao.

A Figura 9 traz um registro com diferencas morfoldgicas no decorrer da progresséo
da superficie de fratura da amostra em uma das zonas de nucleacdo da amostra
oxidada por 10 h.

E evidente o surgimento de trincas prematuras na camada mais fragil nos primeiros
ciclos de fadiga. Mas estas trincas ndo se limitam a profundidade da camada e
evoluem através da zona de difusdo do oxigénio (camada alfa). Por isso, observa-se
uma superficie plana e continua de clivagem, de aspecto fragil, abaixo da camada
de 6xido. Esta morfologia estad associada a formagao da camada a rica em oxigénio
abaixo da camada de 6xido (Figura 2.b).

Apés esta zona de clivagem, ocorre uma faixa contendo micromecanismos
predominantes de facetas intergranulares e alguma clivagem. Esse aspecto
intergranular em fina camada posterior a zona de difusdo pode ser atribuido ao
oxigénio que difundiu para os contornos dos graos alfa e beta, favorecendo a fratura
intergranular.

Logo depois da camada intergranular, inicia uma zona mais ductil de propagacéo de
fadiga. Acredita-se que neste estagio esgota-se o efeito da difusdo do oxigénio e por
iISso a propagacdo da fadiga passa a comportar-se como comumente ocorre em
ligas de Ti-6al-4V, inclusive com formacé&o de eventuais estrias de fadiga.

As variagOes de micromorfologias de fratura estao relacionadas com a profundidade
de difusdo do oxigénio. Esta constatacdo tem respaldo no conhecimento de que o
oxigénio € um elemento fragilizante de ligas de titanio que influencia na resisténcia a
fratura [4].

A reducéo de desempenho em fadiga das amostras oxidadas em relacdo a amostra
de referéncia, bem como o fato de ndo haver diferenca significativa no desempenho
em fadiga em funcdo da espessura da camada pode ser explicado pela facil
iniciacdo da trinca na superficie das oxidadas, que ocorre ja nos primeiros ciclos de



fadiga. Isto pode ser atribuido a diferenca entre 0 modulo de elasticidade na
superficie (Ti0, — E=230 MPa) e o interior da liga (Ti-6Al-4V — E=110 a 120 GPa) e
a diferenca entre o nivel de deformacdo que suporta antes da ruptura a fragil
camada de Ti0O, e o substrato metalico, mais ductil, para a mesma tensao. Em tal
sistema, trincas prematuras podem aparecer na superficie a uma tensao mais baixa
e dessa forma, com a aplicacdo de carregamento ciclico, a trinca ira propagar até
ocorrer fratura do corpo de prova [4].
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Figura 9. Zona de nucleagcdo da trinca para a amostra oxidada por 10 h com camada de o6xido
formada, superficie plana de clivagem,facetas intergranulares e clivagem e, finalmente, regido de
propagacdo mais ductil de fadiga.

3 CONCLUSAO

Neste estudo, o comportamento a fadiga da liga Ti-6Al-4V oxidada termicamente foi
verificado. As principais constata¢cdes atingidas foram as seguintes:

- A oxidacao térmica provocou a formacao de camadas de Oxidos ricos da fase rutilo
(T20). Verificou-se um aumento na espessura média da camada formada de 0,12
pMm para 1,09 um ao elevar a duragao do tratamento de 2 para 10 h.

- A rugosidade da camada aumenta com o tempo, ou espessura, da camada de
oxidos.

- O desempenho a fadiga diminui em fungdo da oxidac&o térmica. Confirma-se,
entdo, o efeito danoso em fadiga causado pela camada de 6xido formada. Os
resultados apontaram redugcdo de resisténcia a fadiga de 35 % para amostras
oxidadas durante 2 h, 27 % para amostras oxidadas por 5 h e 29 % para as
amostras tratadas durante 10 h, em relagcdo ao ensaio com corpos de prova nao
submetidos ao tratamento. O efeito prejudicial nas propriedades em fadiga causado
pelos tratamentos foi de intensidade semelhante, independentemente do tempo de
oxidacdo. O aumento no tempo de tratamento de 2 para 10 h provocou apenas
aumento na espessura e na rugosidade, mas nao influenciou de maneira gradativa
no comportamento a fadiga. Pode-se atribuir a reducédo do desempenho em fadiga
ao trincamento prévio das camadas, que ocorre nos primeiros ciclos de fadiga.
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