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RESUMO

As falhas por fadiga na liga Ti-6Al-4V ocorrem pela aplicagao de tensdes flutuantes,

onde-as-tensbes-responsaveispelafathasendo estas-sde menores do que a tensao
de escoamento-daliga. ; caracterizando-essasfalhas comeo-catastroficas-e sem-aviso

avio—A dicga-érespbon vel-porpelo-menos-90%-d h Do mecan

eCom o objetivo de aumentar a resisténcia a fadiga, foi realizada ae o-tratamento
termoguimico-de-nitretagdo por plasma. A nitretacdo per-plasma-€-caracterizadapela
formagdoforma -de-uma camada superficial de nitretos ra-superficie-daliga-constituida
(pelasiases-o-TiN e £-TizN). Aformacae-dessasfases-alem-de-aumentarasua-dureza

Testes de fadiga do tipo flexo rotativas foram realizados nos corpos de prova

nitretados e nao nitretados, a fim de se comparar a eficiéncia do tratamento
termoquimico. O ensaio de fadiga foi realizado a uma frequéncia de 50 hz, e razéo
de carregamento R=-1-variando-tensbes—de610-a203-MPa. Foram-—contades—o

nitretadas: Conclui-se que guanto apés—a—hitretacdo—porplasma—eguanto-maior a

tensdo aplicada ao ensaio, maior € a diferenca de resisténcia entre a liga nitretada e
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a ndo nitretada, sendo esta diferenga-diminuida com a reducéo da tenséo. Para altas
tensdes a liga nitretada apresentou cerca de 5x mais resisténcia a fadiga.
Palavras chave: Liga Ti-6Al-4V, fadiga, nitretacéo por plasma.

INTRODUCAO

As ligas do tipo a+f se destacam entre as demais ligas devido a presenca de
ambas as fases em temperatura ambiente, aliando assim caracteristicas de ambas
as fases. Este fato é possivel devido a presenca de elementos de liga estabilizantes
das fases a e B. A adicdo de aluminio - elemento estabilizante da fase a - previne-a
degradacao-porductilidade-e aumenta a resisténcia a corrosdo e a dureza, ja a adi¢ao
de vanadio - elemento de liga estabilizante da fase B - ajuda no refino da
microestrutura da liga 2.

Dentre as ligas de titénio do tipo a+f3, a que mais se destaca é a Ti-6Al-4V, pois
esta apresenta propriedades como: baixo mddulo de elasticidade, excelente
biocompatibilidade e 6timas propriedades mecéanicas. As principais aplica¢gbes dessa
liga sdo: aeroespacial, marinha, automotiva, industrias de estrada de ferro,
aeroespacial e implantes médicos. A vantagem da utilizacao do titanio e suas ligas é
gue estes estdo entre 0os materiais que podem ser tratados superficialmente, com
objetivo de melhorar a resisténcia a fadiga e ao desgaste. Esses tratamentos séo
possiveis devido a difus&o do nitrogénio no titanio a altas temperaturas ¢4,

A nitretagdo por plasma consiste em modificar a superficie da liga por meio da
formagao de uma camada superficial de nitretos que contém: Ti2N e TiN, chamada de
camada nitretada. Os nitretos de titdnio auxiliam no aumento da dureza superficial da
liga, além de criar uma tenséo residual compressiva. A composigdo, microestrutura e
formacdo de fases durante o tratamento, sdo altamente influenciados pelos
parametros utilizados, como o tempo e a temperatura de nitretagéio 248 Por meio
da formacgé&o da camada nitretada, € possivel inibir ou retardar a etapa de iniciagdo da
trinca durante o processo de fadiga, sendo esta uma forma eficaz de melhorar as
propriedades de fadiga das ligas de titanio ©.

A melhoria das propriedades de fadiga é alvo de estudos ao longo dos anos,
devido as aplicacdes da liga exigirem essa caracteristica. O processo de fadiga ocorre
por meio de um processo de progressdo localizada de mudancgas estruturais
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permanentes, ocorrendo em um material que estd sofrendo tensdes flutuantes,
podendo gerar trincas ou fraturas depois de um determinado nimero de flutuagdes. O
processo de fadiga de um material € dividido em trés estagios: nucleacéo da trinca,
propagacao da trinca e ruptura do material. Para que os tratamentos superficiais
sejam eficazes na melhoria das propriedades mecénicas, os mesmos devem retardar
ou inibir o primeiro estagio da fadiga no material™#°9, A nitretac&o por plasma para
melhorar as propriedades de fadiga tem sido estudada ao longo dos anos por diversos
autores:

No estudo de 3, foram realizadas nitretacdes por plasma nas temperaturas de
600°C e de 900°C, onde as amostras nitretadas a 900°C apresentaram resisténcia a
fadiga inferior as amostras nitretadas a 600°. A nitretacdo realizada em 600°C
melhorou a resisténcia a fadiga somente para a regiao de baixo ciclo.

No estudo de ®?), a nitretacao foi realizada a uma temperatura de 750°C, durante
dois periodos: 4 e 15 horas. A resisténcia a fadiga foi melhorada para o periodo de 4
horas , sendo que para o periodo de 15 horas as mesmas foram degradadas. De uma
maneira geral, os pardmetros da nitretacdo por plasma podem afetar positivamente
ou negativamente nas propriedades de fadiga.

No presente trabalho, testes de fadiga flexo-rotativas foram realizadas na liga de
tithnio Ti-6Al-4V em corpos de prova que foram nitretados por plasma a uma
temperatura de 730°C, e também em corpos de prova sem tratamento termoquimico,
a fim de comparar sua eficiéncia. Os resultados dos testes de fadiga foram
comparados e discutidos. Baseados nas observacdes de superficie de fratura e nas
curvas S-N, sera discutido o efeito da nitretacdo por plasma no comportamento em
fadiga.

MATERIAIS E METODOS

O material utilizado neste estudo foi uma liga de titanio, a Ti-6Al-4V, cuja
composi¢éo quimica segue os critérios da norma ASTM F136 (2008). O material foi
adquirido em duas barras de didmetro 12,70 mm e comprimento de 3140 mm na
condi¢do recozida (800°C/2 horas). A partir das duas barras de titanio, os corpos de
prova para ensaio de fadiga foram usinados, cujo desenho esquematico e medidas
estdo representados na figura 1.
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Figura 1- Desenho mecénico do corpo de prova de fadiga.

ApoOs a usinagem dos corpos de prova, as amostras foram tratadas termicamente
para obtengdo da microestrutura de Widmanstéatten. O tratamento térmico foi realizado
a uma temperatura de 1050°C durante 30 minutos, em um forno com atmosfera de
argbnio continua, até seu resfriamento em temperatura ambiente.

Para analise da microestrutura das amostras por microscopia Optica, as
mesmas foram preparadas com cortes transversais nas amostras, seguido de
embutimento a quente em resina termorrigida e posterior lixamento com uma
sequéncia de lixas de granulometria mais grosseira para mais refinada, sendo elas:
280, 400, 600 e 1200 mesh. Posteriormente, as amostras foram polidas com silica
coloidal 0,04 pm em um pano de polimento metalografico até a obtengdo de uma
superficie espelhada e sem riscos prontas para serem atacadas quimicamente com
uma solucdo de 10 mL de acido fluoridrico (HF) e 2,5 mL de &cido nitrico (HNO3)
durante 3 segundos. A microestrutura revelada foi, apds lavagem e secagem das
amostras, observada em um microscépio 6ptico Olympus (modelo BX 60).

O tratamento superficial de nitretacéo por plasma foi realizado em um reator
com fluxo de gases 50 sccm de argbnio, 50 sccm de nitrogénio e 10 sccm de
hidrogénio. A nitretacéo foi realizada a uma temperatura de 730°C por um periodo de
4 horas.

Para as medic¢des de rugosidade dos corpos de prova foi utilizado comprimento
de amostragem de cutoff 0,08 mm e as medidas foram feitas em linha. O ensaio foi
baseado na norma ISO (1997). Foram efetuadas cinco medidas em cinco corpos de
prova da liga nitretada e a mesma quantidade de corpos de prova para a liga ndo
nitretada. Apds as medigdes foram obtidas a média e o desvio padrdo dos valores
encontrados.

O ensaio de fadiga foi realizado em uma maquina de fadiga flexo-rotativa sendo
utilizada a razao de carregamento R= -1 e uma frequéncia de 50 hz. Apés a fratura
dos corpos de prova as superficies dos mesmos foram avaliadas por meio de
microscopia estereoscopica, microscopia Optica e por microscopia eletronica de
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varredura.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A figura 2A foi obtida a partir dos corpos de prova apds o tratamento térmico

para obtencéo da microestrutura de Widmanstatten e a figura 2B foi obtida apés a

nitretacdo dos corpos de prova de fadiga.
(A)

o

Figura 2 — Analise da microestrutura por microscopia Optica dos corpos de
prova apos os tratamentos :A) tratamento térmico B) nitreta¢éo por plasma.

E possivel observar na figura 2A que a microestrutura apresentada corresponde
a de Widmanstatten, sendo esta microestrutura do tipo lamelar conforme também
observado por outros autores G, Na figura 2B observa-se a camada nitretada,
seguido da microestrutura de Widmanstatten, conforme visto em outros estudos 319
. A camada superficial formada nos corpos de prova nitretados (figura 2B) é chamada
de camada nitretada, podendo esta ser dividida em duas: camada de compostos e
camada difusa, sendo que a camada de compostos contém os nitretos de titanio (TiN
e Ti2N) e a camada difusa, contém nitrogénio difundido na fase a do titanio (a-Ti),
formando uma solucgé&o sélida intersticial com 0 mesmo. A espessura dessas camadas
tem alta influéncia no comportamento em fadiga da liga, como serd visto
posteriormente, porém outro ponto importante é que a espessura desta camada
possui influéncia direta dos parametros de nitretacéo utilizados ¢4,

Dentre os principais pardmetros que influenciam na camada nitretada a
temperatura € um dos principais: quanto maior a temperatura utilizada no processo,
maior € a espessura da camada nitretada. Porém a espessura da camada nitretada
também possui uma influéncia direta com a melhoria ou degradacéo das propriedades
de fadiga: altas espessuras de camada degradam as propriedades de fadiga,
enquanto baixas espessuras de camada melhoram as propriedades. Essas influéncias
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também foram observadas por diversos autores, como por exemplo, Farokhzadeh e
Edrisy d“b realizou a nitretacdo em duas temperaturas: 600°C e 900°C. As

propriedades de fadiga foram melhoradas em 600°C e degradadas em 900°C. A
diferenca de espessura de camada influenciou na melhoria ou na degradacdo das
propriedades. Nos estudos de Cassar et al®), as amostras nitretadas a 900°C também
apresentaram uma espessura de camada superior, resultando em uma degradacgéo
da resisténcia a fadiga e da vida em fadiga.

Além da temperatura de nitretacéo, outros fatores que possuem influéncia na
espessura da camada sd@o: composicao do gas da atmosfera nitretante, posigdo da
amostra no reator, frequéncia, voltagem e tempo de nitretagio utilizados 34514,

A figura 3 mostra as camadas composta e difusa de um corpo de prova nitretado
visto por meio de microscopia eletrdnica de varredura.

Figura 3- Microscopia eletronica de varredura mostrando as camadas
composta, difusa e a microestrutura de Widmanstatten.

ApoOs as medigbes das camadas, por meio de microscopia eletrbnica de
varredura obteve-se a média e o desvio padrdo da camada composta 3,77 + 1,46 um
e da camada difusa 10,37 + 2,58 um. A camada nitretada foi medida por meio de
microscopia Optica, chegando a uma média de 10 um. Este resultado foi semelhante
ao encontrado por outros autores »11:15.16),

Ap6s a nitretagdo por plasma dos corpos de prova foi vista uma mudanca
coloracdo da superficie. Os corpos de prova nado nitretados estavam com uma
coloracéo cinza (figura 4A), tipicamente da liga Ti-6Al-4V sendo que ap0s a nitretagdo
0s corpos de prova apresentavam uma coloracdo dourada (figura 4B).
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Figura 4- Corpos de prova de titanio. (A) Antes da nitretagdo com coloracéo
cinza (B) Apo6s a nitretagdo com coloragéo dourada.

A coloracdo dourada é obtida somente quando ha formacédo de nitretos na
superficie, conforme também discutido por outros autores 24 Foi observado
também que a intensidade da coloracdo dourada aumenta com o aumento do tempo
e da temperatura de nitretagdo 14,

A figura 5 apresenta os resultados dos ensaios de fadiga realizados nos corpos
de prova nitretados e nao nitretados.
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Figura 5- Gréfico S-N dos ensaios de fadiga realizados nos corpos de prova nitretados

e nao nitretados.

Observa-se na figura 5, que para as duas condicdes, as curvas possuem uma
assintota horizontal , indicando um material com comportamento com limite de fadiga
definido, conforme também encontrado por outros autores ®%123 Outro
comportamento observado na figura 5 é que na regido de fadiga de baixo ciclo, os
corpos de prova nitretados apresentaram nimero de ciclos superior aos corpos de

prova ndo nitretados, porém para a fadiga de alto ciclo o mesmo n&o ocorreu, sendo
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gue os corpos de prova ndo nitretados apresentaram melhores resultados. Esse
comportamento também foi encontrado nos estudos de Farokhzadeh e Edrisy ¢

De acordo com os estudos de Shibata et al*?, uma das justificativas da
degradacao de propriedades de fadiga pela camada nitretada se da devido a diferenga
na deformacéo entre a camada nitretada e o material do substrato. A liga possui alta
resisténcia, porém possui baixo médulo de elasticidade, e uma grande deformagéo
elastica ocorre durante os testes de fadiga. Também é possivel observar uma
diferenca de comportamento dos corpos de prova da regido de baixo ciclo quando
comparado a regido de alto ciclo. Na regido de baixo ciclo, os corpos de prova
romperam com um determinado ndmero de ciclos, no entanto para a regido de alto
ciclo, ndo houve rompimento de corpos de prova, até que 0s ensaios fossem
interrompidos em um ndmero de ciclos de 107 ciclos. Esse comportamento também
foi encontrado por Farokhzadeh e Edrisy®V,

Foi estudado por Htoo et al*”, que a curva S-N de fadiga de um material é
representado de uma maneira geral até o namero de ciclos de 107ciclos, porém essa
curva € uma adaptacao de duas curvas independentes : uma é a curva para fadiga de
alto ciclo , onde a principal tenséo aplicada é a elastica, e a outra curva é a da regido
de alto ciclo, em que a principal tensdo aplicada é a plastica. Essa divisdo de
comportamentos de fadiga de alto e baixo ciclo, pode ser uma das explicacdes para o
comportamento em fadiga da liga ser diferente em suas diferentes regies do gréafico
(figura 5).

Um outro fator que influencia nas propriedades de fadiga € a rugosidade
superficial do material. Neste estudo foi obtido para os corpos de prova nao nitretados
uma média de 0,38 + 0,13 um e para os corpos de prova nitretados um valor de 0,62
+ 0,12 um. Este aumento na rugosidade também foi encontrado por outros autores
(4141819 pDe acordo com 4, todos os processos que envolvem difusdo causam um
aumento na rugosidade superficial. Em diversos estudos®*'9, o aumento da
rugosidade implica em uma diminuicdo da resisténcia a fadiga, onde a rugosidade
pode atuar como um né na superficie do material, ocasionando uma concentragdo de
tensdo no mesmo podendo levar a uma trinca prematura. Isso pode também explicar
a diminuicdo das propriedades de fadiga na regido de fadiga de alto ciclo, onde a
rugosidade pode ter ocasionado uma falha prematura nas amostras.

As superficies dos corpos de prova nitretados apresentaram diferengas bastante
significativas quando comparados aos corpos de prova ndo nitretados. A figura 6
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apresenta trés corpos de prova observados por um microscépio estereoscopico. Na
figura 6A estd um corpo de prova néo nitretado que foi ensaiado a uma tensao de 304
MPa e resistiu a 123700 ciclos. Na figura 6B e 6C estédo corpos de prova nitretados
gue foram ensaiados em tensao de 406 e 610 MPa e resistiram a 90800 e 35000 ciclos

respectivamente.

(A) ©

Figura 6- Superficies de corpo de prova nitretados. (A) Corpo de prova nao
nitretado ensaiado a uma tensdo de 304 MPa e 123700 ciclos (B) Corpo de prova
nitretado ensaiado a uma tenséo de 406 MPa e 90800 ciclos ensaiado a 406 MPa

(C) Corpo de prova nitretado ensaiado a uma tensé@o de 610 MPa e 35000 ciclos.

Uma das diferencas dos corpos de prova da figura 6 foram que as superficies de
fratura das amostras nitretadas apresentaram uma superficie com caracteristicas mais
planas, e as ndo nitretadas mais tortuosas. Isso pode ser explicado pelo tipo de fratura
gue ocorreu nas amostras. Os corpos de prova nao nitretados (figura 6A) sofreram
uma fratura ddctil, enquanto os nitretados apresentaram uma fratura do tipo fragil
(6B,6C), conforme também observado por outros autores %2, Houve também uma
diferente entre os corpos de prova nitretados (figura 6B e 6C). Observa-se na figura
6B vérios pontos de iniciacédo de trinca quando comparados com a amostra que foi
ensaiada em uma tensdo mais baixa, o que também foi observado por Htoo et al*?,
onde aumentando a tens&o de ensaio, sdo nucleadas mudltiplas trincas na superficie.
Também é possivel observar a presenca de marcas de catraca na figura 6C, o que
também foi observado por 4. Corpos de prova ensaiados a tensdes mais elevadas,
formam mudltiplos sitios de iniciacdo de trinca, que levam a formagédo de marcas de
catraca.

A figura 7 foi obtida por microscopia eletrénica de varredura de um corpo de
prova na condic¢&o néo nitretada ensaiado com tensdo de 304 MPa e nimero de ciclos
123700.
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Figura 7- Corpo de prova néo nitretado ensaiado em uma tenséo de 304 MPa e
numero de ciclos 123700.

Observa-se na figura 7 marcas de praia, indicando a possivel regido de origem
de trinca, conforme também observada por outros autores 129, As marcas de praia
sdo tipicas de ensaios de fadiga, indicando o estagio 1 de fadiga.

A figura 8 foi obtida por microscopia eletrénica de varredura de dois corpos de
prova nitretados. A figura 8A representa corpo de prova nitretado ensaiado com
tensdo de 610 MPa e numero de ciclos 35000 e a figura 8B corpo de prova ensaiado
a uma tenséo de 406 MPa e nimero de ciclos 90800.

() (B)

. I _ .

Figura 8 — (A) Superficie de fratura do corpo de prova na condicdo nitretada
ensaiado por fadiga em tensé@o de 610 MPa e com numero de ciclos 35000. (B)
Superficie de fratura do corpo de prova na condi¢éo nitretada ensaiado por fadiga
em tensdo de 406 MPa e com numero de ciclos 90800.

Na figura 8A observa-se estrias de propagacao. As estrias possuem orientacdes
de propagacao diferentes, indicando o estagio 2 de fadiga. Apesar de a fratura de uma
observacéo macroscoépica (figura 6B e 6C) apresentar uma fratura com aspecto fragil,
a propagacao da trinca indica que houve uma deformacdao plastica antes da fratura do
corpo de prova, conforme também observado por outros autores®V. Observa-se
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também trincas secundarias, que sdo observadas em todos os corpos e prova, e
também por outros autores 129, A figura 8B indica uma regido de multivazios e
dimples, indicando a regido de ruptura do corpo de prova.

CONCLUSAO

O tratamento termoquimico de nitretagéo por plasma resultou na formagdo de
duas novas fases, d-TiN e €-Ti2N, sendo estas na superficie da liga, seguida de regido
com o nitrogénio difundido na fase a do titanio e o substrato da liga Ti-6Al-4V com
microestrutura do tipo Widmansttaten.

A rugosidade superficial foi aumentada significativamente.em mais de 50% apés i//{ Formatado: N3o Realce

a nitretagdo por plasma. \{Formatado: N&o Realce

A espessura da camada nitretada obtida por microscopia 6ptica foi de 10 um, e
as camadas de nitretos e a camada de difuséo tem espessuras de 3,77 + 1,46 ym e
de 10,37 £ 2,58 ym, respectivamente.

Os corpos de prova nitretados por plasma tiveram uma maior resisténcia a fadiga
guando comparados aos corpos de prova ndo nitretados.

As superficies de fratura dos corpos de prova nitretados apresentaram uma
superficie fragil, enquanto os corpos de prova ndo nitretados apresentaram uma

superficie de fratura ductil.
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than the ESCOAMENTO stress, In order to increase fatigue strength, plasma nitriding was
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performed. Nitriding creates, a surface layer of nitrides (5;TiN and £-Ti2N). Rotating flexo
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fatigue tests were performed on nitrided and non-nitrided samples, in order to compare the
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efficiency of the thermochemical treatment. The fatigue test was performed at a frequency of
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