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Resumo

Aliga Ti-6Al-4V ¢ a liga de titdnio mais usada em aplicagdes estruturais de engenharia pela combinacao de resisténcia
mecanica em altas temperaturas, baixa massa especifica e resisténcia a corrosdo. Contudo, uma das limitagdes da liga é
a afinidade do titanio por oxigénio a partir de 600 °C, tornando a liga susceptivel a oxidacdo. Portanto, neste trabalho se
estudou a oxidacao na liga de titanio (Ti-6Al-4V) com diferentes microestruturas: equiaxial, Widmanstétten, martensitica
e bimodal obtidas por tratamento térmico. As amostras com as diferentes microestruturas foram submetidas a tratamento
térmico de oxidagdo nas temperaturas de 500, 600, 700 ¢ 800 °C por 48 horas ao ar. Os resultados mostraram que as
amostras oxidadas formaram uma pelicula de 6xido sobre a superficie que foram caracterizadas por microscopia optica
e microscopia eletronica de varredura, por medi¢ao da variacdo da massa das amostras ¢ por analise de microdureza. A
microestrutura Widmanstétten apresentou-se mais resistente a oxidagao pela formagao de graos mais grosseiros e formagao
de pelicula de 6xidos mais espessos e mais resistentes a deformacao localizada.
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Study of the treatment of oxidation in different
microstructures of the titanium alloy

Abstract

The Ti-6Al-4V alloy is the most commonly used titanium alloy in structural engineering applications by combining
mechanical strength at high temperatures, low specific mass, and corrosion resistance. However, one of the limitations of
the alloy is the affinity of titanium for oxygen from 600 °C, making the alloy susceptible to oxidation. The purpose of this
work was to study the oxidation of titanium alloys (Ti-6Al-4V) with different microstructures: equiaxial, Widmanstatten,
martensite, and bimodal, which were formed from heat treatment. The samples with different microstructures were subjected
to oxidation heat treatment at temperatures of 500, 600, 700, and 800°C for 48 hours in the air. The oxidized samples
formed an oxide film on the surface, which was characterized by optical and scanning electron microscopy, by measuring
the mass of the samples and by microhardness analysis. The Widmanstitten microstructure was more resistant to oxidation
by the formation of coarser grains and the formation of thicker oxide films and more resistant to localized deformation.
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1 Introducao

Aliga Ti-6Al-4V ¢ a mais importante das ligas de titdnio
usadas em engenharia combinando propriedades atrativas
com trabalhabilidade. Esta liga tem sido muito utilizada na
industria aeronautica e aeroespacial, particularmente para
aplicagdes que requerem resisténcia em alta temperatura [1].
Assim, para se projetar novas ligas de titanio com melhores
propriedades e para otimizar as condigdes de processamento de

forjamento a quente da liga Ti-6Al-4V é necessario entender
0s mecanismos associados a deformagao sob temperaturas
elevadas [2-10].

Em altas temperaturas, a resisténcia mecanica especifica
das ligas de titanio € particularmente atraente e ha notaveis
avancos no desenvolvimento de ligas de titdnio com alta
resisténcia a tragdo, ductilidade e resisténcia a fluéncia em
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temperaturas elevadas. Contudo, as ligas como materiais
estruturais a temperatura maxima de aplicagdo limita-se
pelo comportamento de oxidagdo resultado da afinidade do
titdnio por oxigénio [3-11].

O oxigénio absorvido combina-se quimicamente
com o titanio e outros elementos de ligas para formar uma
camada de 6xido na superficie, condicionando a liga para um
ganho de massa quando exposta a temperaturas superiores
a 600°C. Nesta condicdo a difusdo intersticial do oxigénio
no metal torna-se ativo [4-12].

Estudos recentes de difusdo de oxigénio podem ser
correlacionados com o tamanho de grao e microestrutura do
material. A elevacdo dos niveis de oxigénio ¢ associada com
o aumento da microdureza e da diminuicéo da ductibilidade
do titanio [5-13].

As propriedades mecanicas destas ligas sdo muito
sensiveis a microestrutura, que geralmente consiste em rearranjo
de duas fases (o + ), que variam amplamente dependendo
do processamento e do tratamento térmico realizado [6].

Por fim, dentre as modificagdes microestruturais
por tratamento térmico das ligas de titdnio podem-se citar
as microestruturas equiaxial, Widmanstitten, bimodal e
martensitica [8-17]. E comum encontrar diversos relatados na
literatura apresentando as correlagdes entre microestrutura e
propriedades mecanicas em altas temperaturas [8-20]. Neste
contexto, o presente trabalho tem como objetivo o estudo
da microestrutura da liga de titdnio que é mais resistente a
oxidacdo nas temperaturas de 500, 600, 700 e 800°C a partir
destas microestrutura avaliada por analise microestrutural,
microdureza e variagdo de ganho de massa da liga.

2 Materiais E Métodos

Aliga Ti-6A1-4V foi adquirida junto 8 Empresa Multialloy
Eng. Mat. Ltda. Ela ¢ obtida na forma de barras cilindricas
na condigdo forjada e recozida a 190 °C durante 6 horas e
resfriada ao ar, apresentando a microestrutura equiaxial.

A analise quimica foi realizada via espectroscopia de
emissdo optica com plasma indutivamente acoplado (ARL,
modelo 3410). A Tabela 1 apresenta os dados da analise da
composi¢do quimica.

Os corpos de prova em forma de pastilhas de 3,6 mm
de diametro foram cortados em cortadeira Isomet na dimensao
de 2 mm de espessura. O corpo de prova da liga de titanio com
a microestrutura equiaxial foi submetida a trés condigdes de
tratamentos térmicos visando a obtengdo das microestruturas
Widmanstétten, martensita e bimodal.

Em seguida, as amostras foram submetidas ao tratamento
de oxidacdo em diferentes temperaturas (500, 600, 700 ¢
800°C) por 48 horas. Estes tratamentos sdo mencionados
brevemente abaixo.

Tabela 1. Composi¢do quimica (% em peso) da liga Ti-6Al-4V

Elemento Ti Al A%
89,16 6,61 4,23

% em peso
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2.1 Tratamento térmico para obtenc¢ao
da estrutura Widmanstétten

Os corpos de prova foram encapsulados em tubos
de quartzo sob vacuo para o tratamento térmico no forno
(Lindberg/Blue) aquecido até o patamar de 1050 °C durante
30 minutos. O resfriamento ocorreu dentro do forno até a
temperatura ambiente na taxa de 6 °C por minuto. Apés o
tratamento térmico, os corpos de prova foram lavados em solugao
de decapagem de HF - 0,2 mL/HNO,-2mL/H,0 -30mL.

2.2. Tratamento térmico para obtencio
da estrutura martensitica

Os corpos de prova foram encapsulados em tubos
de quartzo sob vacuo para o tratamento térmico no forno
(Lindberg/Blue) aquecido até o patamar de 1050 °C durante
60 minutos. Apds o tratamento térmico os corpos de prova
foram imergidos imediatamente em agua na temperatura
ambiente e, posteriormente, lavados em solucao de decapagem
de HF - 0,2 mL/ HNO,- 2 mL / H,0 — 30 mL.

2.3. Tratamento térmico para obtencio
da estrutura bimodal

O tratamento térmico foi realizado em duas etapas.
A primeira etapa ocorreu no forno (Lindberg/Blue) aquecido
a 950 °C por 1 hora. Apés esta etapa, o corpo de prova foi
resfriado em agua na temperatura ambiente, seguido de lavagem
de decapagem de HF - 0,2 mL/HNO, -2 mL/H,0-30mL.
Na segunda etapa, os corpos de prova foram encapsulados
em tubo de quartzo em atmosfera inerte e submetidos ao
forno (Lindberg/Blue) a 600°C por 24 horas. O resfriamento
ocorreu ao ar até a temperatura ambiente.

2.4. Tratamento de oxidacao

O tratamento de oxidacdo foi realizado em quatro
amostras com microestrutura equiaxial, bimodal, martensita
¢ Widmanstitten, de modo que a superficie das amostras
foi preparada seguindo os padrdes usuais de metalografia.
Em outras palavras, o procedimento consistiu no embutimento
aquente (150°C) sob pressdo de 21 MPa, seguido do lixamento
utilizando-se uma politriz da marca Panambra com lixas a base
de SiC na sequéncia de 600, 1200 e 2400 de granulometria.
Na etapa de polimento das amostras utilizou-se o pano para
polimento OP-Chem com uma solugdo de polimento a base
de silica coloidal (0,06 um) e H,0,. Além disso, utilizou-se
um forno da marca Fornitec em atmosfera ao ar por 48 horas
nas temperaturas de 500, 600, 700, 800 °C.

Para encontrar a variacdo da massa nas amostras
(crescimento das camadas de 6xido) utilizou-se a balanga
analitica para medi¢do das massas das amostras antes e
depois dos tratamentos térmicos de oxidacao.

A caracterizagdo microestrutural ocorreu via
microscopia optica (Weiss, Discovery V8) e microscopia
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eletronica de varredura (LEO, 435VPI) ¢ a analise
de microdureza Vickers foi realizada utilizando-se
uma carga de 300 kgf em equipamento Future Tech,
modelo 7. As microindentagdes para obtencgao dos valores
de microdureza foram realizadas na camada de 6xido
formada pos tratamento de oxidagao.

3 Resultados

A condi¢do como recebida da liga Ti-6A1-4V
apresentando a microestrutura equiaxial foi submetida aos
tratamentos térmicos que promoveram a altera¢do para as
microestruturas Widmanstétten, bimodal e martensitica,
como sdo apresentadas na Figura 1.

As amostras foram submetidas aos tratamentos
de oxidacdo a 500, 600, 700, 800°C por 48 horas e as
microestruturas resultantes a partir das microestruturas
equiaxial, Widmanstitten, martensitica e bimodal sdo
apresentadas nas Figuras 2, 3, 4 ¢ 5, respectivamente.

As amostras apresentaram variagdo em sua massa
com o tratamento térmico de oxidacao conforme apresentado
na Figura 6.

O resultado da variagdo de massa referiu-se a
formag@o e o crescimento de uma pelicula de 6xido sobre
a superficie com o aumento da temperatura do tratamento
de oxidagao.

A camada de 6xido formada foi avaliada pela analise
de microdureza apresentada na Figura 7.

4 Discussao

A partir da condi¢@o inicial do corpo de prova da liga
de titanio com estrutura equiaxial, observou-se a presenga de
duas fases na Figura 1-a. Estas fases correspondem a fase a
(hexagonal compacta) que se identifica na regido mais clara,
e fase B (cubica de corpo centrado), na regido mais escura.

Os tratamentos térmicos que objetivaram a mudanga
microestrutural Widmanstétten, martensita e bimodal
ocorreram satisfatoriamente, de modo que as caracteristicas
peculiares de cada microestrutura foram identificadas nos
painés b, ¢ e d da Figura 1, respectivamente.

A microestrutura Widmanstitten apresentou
a estrutura lamelar com regides mais claras (fase o)
os contornos mais escuros (fase ), com formatacdo
classica de bastonetes, conhecida como basketwave.
A microestrutura martensitica caracterizou-se pela forma
acicular (formato de agulhas), onde a fase o se forma
a partir dos contornos de grdos . E a microestrutura
bimodal resultante consistiu em martensita temperada
nas regides de tonalidade mais escura e, em fase o nas
regides de tonalidades mais claras, juntamente com uma
pequena concentragdo de fase B residual.

Ap6s o tratamento t de oxidagao, observou-se alteragdes
nas microestruturas das amostras. Além disso, foi identificado
um ganho de massa e um aumento de dureza superficial com
o aumento da temperatura de tratamento térmico.

Na comparagao das microestruturas, observou-se os
graos mais refinados para a microestrutura equiaxial e mais

—
30 um

Figura 1. Micrografias da liga Ti-6Al-4V via microscopia optica. a) Microestrutura equiaxial [19]. b) Microestrutura Widmanstitten [19]. c)

Microestrutura martensitica [19]. d) Microestrutura bimodal [19].
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Figura 3. Microestrutura Widmanstitten da liga de titdnio apos tratamento de oxidagdo por 48 horas via MEV. a) 500°C, b) 600°C, ¢) 700°C
e d) 800°C.

grosseiros para a microestrutura Widmanstétten. Este fato
pode ocasionar uma maior resisténcia a oxidagdo da liga,
pois quanto maior o tamanho de grdo menor sera a energia de
ativagdo presente no contorno de grao e com isso o material
reagira menos com o meio [8].

Tecnol Metal Mater Min. 2021;18:¢2125

Observou-se que a modificagdo superficial para
todas as microestruturas foi ocasionada pela formagao e
crescimento da camada de 6xido. Esta pelicula de 6xido
aumentou o valor de ganho de massa das amostras com
o aumento da temperatura, sendo que a partir de 700 °C,
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i S

Figura 5. Microestrutura bimodal da liga de titanio ap6s tratamento de oxidagdo por 48 horas via MEV. a) 500°C, b) 600°C, c¢) 700°C e d) 800°C.

o aumento do ganho de massa seguiu um comportamento  as amostras apresentam uma tendéncia de crescimento da
exponencial, conforme indicado na Figura 6. A comparagdo  formagao de 6xido com aumento da temperatura.

do ganho de massa entre as microestruturas indicou que nao A formagao de dxidos na superficie foi devido a difusao
houve uma diferenca significativa entre elas e que todas  do oxigénio, ja que o nitrogénio e outras espécies sio menos
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Figura 6. Medidas da massa da liga titanio em fungio das microestruturas
e das temperaturas do tratamento de oxidagdo por 48 horas.
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Figura 7. Medidas de microdureza Vickers da liga titdnio em fungao
das microestruturas e das temperaturas do tratamento de oxidagdo
por 48 horas.

reativos nas condigdes de tratamento deste trabalho [20].
O oxigénio absorvido combinou-se quimicamente com o
titdnio e outros elementos da liga para formar uma camada
de 6xido, além da difusdo intersticial no metal [8]. Quando
exposto ao ar em temperaturas elevadas acima de 300 °C,
o crescimento da camada de ¢xido e a difusdo de oxigénio
no metal ocorrem simultaneamente [20]. Ademais, com
o aumento da temperatura de tratamento de oxidacdo, a
aceleragdo da taxa de oxidacdo permitiu a formacao de
uma camada mais espessa de 6xido e zona de difusao de
oxigénio mais profunda.

O oxigénio difundido na liga induz um aumento da
dureza e a quantidade de oxigénio pode ser proporcional a
dureza no titanio [21-22], que se confirmou pela analise de
microdureza apresentada pela Figura 7.

Referéncias

Experimentos com amostras de liga de titdnio submetidas
ao tratamento isotérmico de oxidag¢do quando analisadas
em secdo transversal, gerou um perfil de dureza em fungao
da difus@o do oxigénio pela superficie, o que resultou em
maiores valores de dureza nas regides enriquecidas com
oxigénio [20].

Na temperatura de 800°C observou-se um valor mais
elevado de dureza em fun¢do da camada de 6xido formado,
indicando um aumento de resisténcia a oxidacdo da liga
Ti-6Al-4V com a microestrutura Widmanstétten.

Pela observacdo das microestruturas, dos valores
de ganho de massa e da microdureza, a microestrutura
Widmanstitten apresentou-se como a microestrutura mais
resistente a oxidacdo em relagdo as demais microestruturas.

5 Conclusao

Pelo estudo da oxidacdo da liga de titdnio a partir
das microestruturas equiaxial, Widmanstétten, martensitica
e bimodal conclui-se que:

* Ostratamentos de oxida¢do das amostras promoveram
a formacao e crescimento da camada de 6xido sobre
a superficie, resultando em ganho de massa.

* O ganho de massa foi crescente com o aumento da
temperatura para todas as microestruturas.

* O aumento da dureza superficial foi resultado da
formagao de peliculas mais espessas e aderentes
que tornaram a liga mais resistente a deformagao
plastica localizada. Este fato ocorreu devido a agao
do oxigénio na liga de titanio pela atmosfera oxidante
com o aumento da temperatura.

* A microestrutura Widmanstitten foi a mais resistente
a oxidagdo a 800 °C da amostra. Os graos formados
foram grosseiros e a formagao de pelicula de 6xido
protetora obteve maior dureza, o que sugere um
aumento da resisténcia a oxidacao.
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