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Resumo
Este trabalho tem como objetivo analisar a obtencédo de ligas gama-titanio-aluminideo por
metalurgia do pé. Estas ligas sdo capazes de resistir ao aquecimento (até 850°C) de
aeronaves submetidas a elevadas velocidades por longo periodo e podem ser utilizadas
como materiais de fabricagcdo de valvulas automotivas ou rotores de turbobombas. Este
trabalho apresenta resultados microestruturais de amostras da liga Ti-48AI-2Cr-2Nb obtidas
por sinterizagdo sem pressao e por prensagem uniaxial a quente. Os pés foram misturados
por uma hora e compactados isostaticamente a frio (300 MPa). As amostras foram
processadas por sinterizagdo em vacuo entre 900°c e 1.300°C, por duas horas e por
prensagem uniaxial a quente (20 MPa), sob argénio, entre 900°C e 1.200°C, por duas horas.
As ligas foram caracterizadas por Difratometria de Raios X (DRX), Microscopia Eletrénica de
Varredura (MEV), Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS) e medidas de microdureza
Vickers. Os resultados evidenciaram que as amostras obtidas por prensagem uniaxial a
quente apresentaram uma maior tendéncia a formagao dos intermetalicos y-TiAl e a-TizAl
(fases lamelares) do que as amostras obtidas por sinterizagdo sem pressao, principalmente
por proporcionar uma melhor difusdo de niébio na matriz.
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MICROSTUCTURE INVESTIGATION OF TI-48AL-2CR-2NB ALLOY OBTAINTION
BY SINTERING AND HOT UNIAXIAL PRESSURED PROCESSES

Abstract

The aim of this work is to analyze the gamma-titanium-aluminideo alloys obtained by powder

metallurgy. Theses alloys have high temperature resistance (until 850°C) for a long time with

utilization in aircrafts with high speed and can be applied in automotive engines valves or

turbocharger rotors. This paper shows the microstructures results of Ti-48Al-2Cr-2Nb

obtained by pressureless sintering and hot uniaxial pressing. The powders were mixed for

one hour and compacted using cold isostatic pressing (300 MPa). The specimens were

processed by sintering in vacuum between 900 to 1300°C and by hot uniaxial pressing (20

MPa) in argon atmosphere between 900 to 1200°C, for 2h. The alloys were characterized by

XRD (X-ray diffraction), SEM (Scanning Electron Microscopy), EDS (Energy Dispersive

Spectroscopy) and Vickers microhardness measurements. The results evidence that hot

uniaxial pressing samples show a stronger tendency to obtain the intermetallics y-TiAl and

ao-TizAl (lamellar phase) than the sintering samples, mainly because of the high niobium

diffusion in the matrix.
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1 INTRODUGAO

Os intermetalicos gama titanio-aluminideos (y-TiAl) estédo se tornando materiais de
elevada importancia tecnolégica em virtude de suas caracteristicas de baixa
densidade, boa resisténcia mecanica a elevadas temperaturas e resisténcia
relativamente alta a oxidagdo. A maioria das ligas com base em titanio tende a se
degradar por fragilizagao intersticial e rapida oxidacdo durante a exposicdo em
temperaturas elevadas.® As aplicacdes potenciais para estas ligas sdo as areas
aeroespacial, automotiva e de geragao de energia.(4’5)

O desenvolvimento das ligas y-TiAl apresenta carater estratégico, uma vez que visa
incluir a pesquisa brasileira no reduzido grupo de paises que dominam a tecnologia
de fabricacdo de materiais resistentes a elevadas temperaturas e que suportam
tensbes e condicbes adversas para utilizacgdo em aeronaves e veiculos
aeroespaciais.

Os dois principais tipos microestruturais caracteristicos das ligas y-TiAl sdo a duplex
e a completamente lamelar. Estes tipos de microestruturas proporcionam diferentes
propriedades. A microestrutura duplex permite uma melhor ductilidade e resisténcia
a tensao em baixas e altas temperaturas, porém, com baixa resisténcia a fratura e a
deformacao. Ligas com microestrutura completamente lamelar mostram-se com boa
resisténcia a fratura, mas com baixa ductilidade em temperatura ambiente.

A adicado de elementos de liga nas ligas y-TiAl s&o realizadas com o propodsito de
obter-se um tipo determinado de microestrutura e um bom balango das propriedades
mecanicas, incluindo o aumento da ductilidade final. Mudangas na morfologia
microestrutural, como o tamanho do grdo e o espagamento das lamelas, também
conduzem a uma variacao das propriedades mecanicas.®” Além disso, o maior
desafio para aplicacdao destes materiais esta direcionado ao balangco entre a
ductilidade a temperatura ambiente e a resisténcia ao trabalho em altas
temperaturas.®

A microestrutura completamente lamelar coexiste com lamelas das fases oy
(estrutura Dg) e y (estrutura L1p) formando colénias, com pequenas ou nenhuma
quantidade de gréos y em sua periferia. A estrutura lamelar pode ser formada pelo
aquecimento da liga dentro da regido de fase a e, entdo, resfriada através da regido
de fase a + ypara formacéo das lamelas y. A fase a residual aprisionada entre as
crescentes lamelas vy, transformam-se ordenadamente na fase «, abaixo da
temperatura eutetéide.®

Para aumentar a ductilidade das duas fases da liga (a2 + y), podem-se adicionar
elementos de liga (como Nb ou Cr) ou realizar modificagbes microestruturais.
Tratamentos térmicos e trabalho termomecanico sdo duas maneiras basicas para
alteragdo de microestruturas.'” Entretanto, é possivel a obtengdo de uma estrutura
completamente lamelar usando apenas técnicas de metalurgia do po6 ou, até mesmo,
moagem de alta energia.”""

Os elementos de liga podem ser aplicados para o desenvolvimento de algumas
propriedades, como a reducdo da fragilidade ambiente ou elevar a temperatura
maxima de operacao. Neste foco, adicao de nidbio aumenta, significantemente, a
temperatura maxima de operagdo e a resisténcia a oxidagdo das ligas bifasicas
(o2 + y).“z) Ja a adigao de cromo tem sido utilizada para melhorar a ductilidade das
ligas gama-titanio-aluminideos.!™
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2 MATERIAIS E METODOS

Os poés metalicos (Al, Cr e Nb) envolvidos na obtencado da liga Ti-48AI-2Cr-2Nb
foram misturados com pdé de hidreto de titdnio. A Figura 1 apresenta os
difratogramas de raios X de cada um dos pos elementares utilizados.
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Figura 1. DRX dos pés elementares usados na preparacao da liga Ti-48Al-2Cr-2Nb

O po6 de hidreto de titanio (TiH;) foi obtido pela técnica de hidrogenagdo com
temperatura de absorcao de 500°C, por trés horas, com pressao positiva. Depois de
resfriado até a temperatura ambiente, o hidreto fragilizado foi moido em um
recipiente de titanio em vacuo (107 Torr). O niébio metalico foi fornecido pela EEL —
USP. Os poés de aluminio e cromo foram oriundos das empresas Alcoa Inc. e Alpha
Aesar, respectivamente. Os didmetros médios dos pds sdo mostrados na Tabela 1.

Tabela 1. Didmetros médios das particulas dos pos elementares.

Amostra Al Cr Nb TiH,
Diametro médio (um) 44 70 77 12

Os pos de partida foram misturados por 30 minutos em um moinho planetario. A
seguir, os pos foram prensados uniaxialmente a frio sob uma pressao de 60 MPa em
uma matriz cilindrica de 15 mm de didmetro. Posteriormente, as amostras foram
encapsuladas em um molde flexivel de borracha e compactadas isostaticamente a
frio, durante 30 segundos, sob uma pressao de 300 MPa.

A sinterizagdo sem presséo foi realizada em um cadinho de titdnio sob condigédo de
alto vacuo (107 Torr), usando um equipamento modelo Astro 1000 da Thermal
Technology Inc. A temperatura de sinterizagdo variou entre 900°C e 1.300°C, com
um passo de 100°C, e taxa de aquecimento de 20°C/minuto. Quando chegaram ao
patamar de temperatura, as amostras permaneceram por duas horas e, entdao, foram
resfriadas até a temperatura ambiente.

A prensagem a quente foi realizada com matriz e pistdes de grafite sob vacuo,
usando um equipamento modelo Astro HP20 da Thermal Technology Inc. A
temperatura de prensagem variou entre 900°C e 1.200°C, sob as mesmas condi¢des
das amostras sinterizadas sem pressao. O objetivo principal desse trabalho foi
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analisar as diferencas apresentadas entre as amostras sinterizadas sem presséao e
prensadas a quente, permitindo definir o melhor processo para obtengao das ligas.

A preparacao metalografica foi realizada seguindo as técnicas convencionais por
lixas e polimento. As amostras foram atacadas com uma solucéo de Kroll: 3 ml HF: 5
ml HNO3: 100 ml H,O para revelar a microestrutura. Medidas de microdureza foram
realizadas no equipamento Micromet 2004 (Buehler) com carga de 0,1 kgf. As
microfotografias foram obtidas utilizando o MEV LEO modelo 435VPi.

3 RESULTADOS

Os resultados obtidos baseiam-se nas analises das amostras liga Ti-48AI-2Cr-2Nb
por microscopia eletrbnica de varredura (MEV), espectroscopia de energia
dispersiva (EDS), ensaios de microdureza e difratometria de raios X.

Nas Figuras 2 a 5 sédo apresentadas as microfotografias obtidas por MEV, com
ampliagdo de 500 vezes, para amostras processadas entre 900°C e 1.200°C.

@ " (b)
Figura 2. Ti-48AI-2Cr-2Nb a 900°C (a) sinterizada sem pressao; e (b) prensada a quente.

b
Figura 3. Ti-48AI-2Cr-2Nb a 1.000°C (a) sinterizada sem pressao; e (b) prensada a quente.
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Figura 5. Ti-48Al-2Cr-2Nb a 1.200°C (a) sinterizada sem presséo; e (b) prensada a quente.

A Figura 6(a) apresenta a microestrutura da amostra sinterizada sem pressao a
1.300°C contendo as regides onde foram realizadas as analises por EDS, com os
resultados apresentados na Figura 6(b).
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Figura 6. Ti-48AI-2Cr-2Nb a 1.300°C (a) sinterizada (MEV); e (b) EDS.

Os resultados da analise de microdureza nas amostras sinterizadas sem pressao e
nas obtidas por prensagem uniaxial a quente sdo apresentados na Figura 7. O teste
foi realizado em 5 pontos distintos das amostra, sendo que o valor médio e o desvio
padrdo sdo mostrados nesta figura.
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Figura 7. Medidas de microdureza da liga Ti-48AI-2Cr-2Nb.

A analise por Difratometria de Raios X é apresentada na Figura 8 para amostra da
liga y-TiAl prensada a quente a uma temperatura de 1.200°C.
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Figura 8. DRX da liga Ti-48Al-2Cr-2Nb a 1.200°C prensada a quente.

4 DISCUSSOES

A analise microestrutural evidenciou a evolugao das fases lamelares (a2 + y) com o
aumento da temperatura para os dois casos, sinterizagdo sem pressao e prensagem
a quente. Primeiramente, observou-se que em baixas temperaturas — a 1.100°C para
amostras sinterizadas sem pressao (Figura 4.a) e a 1.000°C para as amostras
prensadas a quente (Figura 3.b) - ocorreu a presenca de particulas de nidbio e
regides contendo a fase y (TiAl). Com a elevagéo da temperatura, ha um aumento na
difusdo do nidbio, permitindo a formagdo de regides com estrutura lamelar,
compostas pelas fases ay (TizAl) e y (TiAl). Assim, verifica-se que o nidbio € um
limitante da formac&do da fase lamelar por apresentar uma temperatura de fusao
muito elevada (2.477°C) e baixo coeficiente de difusdo com o TiAl em baixas
temperaturas.
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Para temperaturas superiores a 1.200°C para amostras sinterizadas sem pressao
(Figura 5.a) e 1.100°C para as prensadas a quente (Figura 4.b), a formagéo da
estrutura lamelar é crescente com o aumento da temperatura. Portanto, € necessaria
uma elevada temperatura de sinterizacdo para se obter uma estrutura
completamente lamelar e se conseguir a completa dissolugdo das particulas de
niébio.

As diferencas apresentadas nas temperaturas de obtengcado da fase lamelar, para as
amostras sinterizadas sem pressao e prensadas uniaxialmente a quente, podem ser
associadas a proximidade existente entre os atomos em cada situagao. A pressao
auxilia no processo de difusdo e, principalmente, na densificagdo das amostras. Por
apresentar uma grande formacao de fase liquida de aluminio apdés 670°C, existe
uma redistribuicdo deste liquido na microestrutura pela penetracdo do aluminio
fundido entre os atomos de titdnio, devido as forgcas capilares, causando um
espagamento dos centros das particulas de titanio e um efeito de inchamento das
amostras (swel/ing).(M) Este fato ndo ocorre nas amostras prensadas a quente
devido a constante pressao exercida pelos pungdes durante todo o processo, o que
proporciona uma melhor densificacdo do que nas amostras sinterizadas sem
pressao.

A analise semi-quantitativa realizada por EDS em amostra sinterizada sem pressao
a 1.300°C (Figura 6.b) mostra que a regi&o clara representa a estequiometria da fase
a2 (TisAl) e a escura a fase vy (TiAl). Outra diferenca aparente entre estas duas fases
€ que a fase ap possui superficie lisa, enquanto a vy, superficie rugosa."®
Observando as microfotografias que apresentam a estrutura lamelar, observa-se que
nao existe uma completa disseminacdo das fases TiAl e TisAl, assim, uma
alternativa para solucionar este problema é a realizacdo de um tratamento em duas
etapas, a primeira para obtenc¢ao de particulas com intermetalicos pré-ligados e uma
segunda com processamento dessas particulas por sinterizagdo sem pressao ou
prensagem a quente, para obtencao da estrutura completamente lamelar.(®

As medidas de dureza apresentadas na Figura 7 mostram que a dureza meédia
encontrada nas amostras prensadas uniaxialmente a quente € superior aos valores
das amostras sinterizadas sem pressio. Isto se deve ao fato de haver uma maior
densificacdo nas amostras prensadas a quente. Um fator interessante que deve ser
mencionado € o fato dos valores das durezas para ambos os tratamentos térmicos
serem superiores a 1.000°C que em 1.100°C. Este comportamento pode ser reflexo
de uma eventual baixa homogeneizacdo nessas amostras, proporcionando uma
dureza média mais elevada quando se obtém indentagdes préximas aos graos de
niobio.

Os valores apresentados de dureza, para amostras prensadas sao superiores aos
encontrados em algumas literaturas,®'® que sdo, em média, de 350 Hv contra
valores de 550 HV para a amostra a 1.200°C.

O resultado apresentado pelo DRX, Figura 8, aponta a existéncia de uma terceira
fase na amostra prensada a quente a 1.200°C, além das fases a» (TizAl) e y (TiAl).
Esta terceira fase é a TiAl;, que da origem a fase TiAl (14).

5 CONCLUSAO
Em resumo, as principais conclusdes sao:
(1) O aumento da temperatura nos processos de sinterizagdo sem pressao e por

prensagem uniaxial a quente proporcionaram a evolugao microestrutural para
a formagdo da estrutura lamelar composta pelas fases oy (TizAl) e y (TiAl).
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Porém, como ndao ha uma completa dissolugdo das particulas de nidbio, ndo
foi possivel atingir uma microestrutura completamente lamelar. Uma
alternativa é a utilizagdo de particulas de nidbio com menor granulometria,
proxima daquelas observadas nas particulas de TiH, (210um), acelerando o
seu processo de difusdao, podendo-se aumentar o tempo de exposicao das
amostras nos patamares de temperaturas de sinterizagao;

(2) Os melhores resultados referentes ao desenvolvimento da fase lamelar,
difusdo do nidbio e densificagdo das amostras foram obtidos pelas amostras
prensadas a quente. Isto esta associado com o ndo aparecimento do efeito
swelling para este tipo de processo, visto que, com a atuagdo constante dos
pungdes durante a prensagem a quente, existe uma maior aproximagao dos
atomos e a fase liquida de aluminio € mais bem absorvida pelos atomos de
Ti. Outro fator relevante é que os atomos de niébio passam a ter uma maior
area de contato para se difundirem;

(3) Os resultados de EDS confirmam a existéncia da fase lamelar, formada pelas
lamelas claras, fase oy, e lamelas escuras, fase y. Além da coloracdo, a
aparéncia superficial também auxilia na distincdo dos dois tipos de lamelas,
sendo que as da fase o, sao lisas e as da fase vy, rugosas;

(4) A dureza sofre um aumento com a elevagao da temperatura para ambas as
amostras; porém, os valores apresentados para as amostras prensadas a
quente mostram-se bem superiores aos das amostras sinterizadas sem
pressédo. Os valores de dureza registrados sdo maiores que os encontrados
na literatura. Desta forma, a possibilidade de uma eventual oxidagdo durante
as etapas de sinterizagdo e de prensagem a quente deve ser investigada;

(5) O surgimento da fase TiAl; em amostra prensada a quente a 1.200°C indica
que ela é uma fase intermediaria para a formagao da fase y (TiAl) . Portanto,
seu papel na cinética das reagdes quimicas envolvidas na formacido da
microestrutura final da liga deve ser melhor investigado.

Os resultados apresentados neste trabalho mostram que ha a necessidade de uma
maior investigacdo e a utilizagcdo de rotas alternativas para obtengdo de uma
amostra com estrutura completamente lamelar. Alguns trabalhos ja estdo sendo
realizados com a utilizagcdo de processos de sinterizagao dupla, com pé intermetalico
pré-ligado, e por moagem de alta energia (mechanical alloying). O ajuste final da
microestrutura € obtido por meio de tratamentos térmicos.
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