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RESUMO

O presente relatério € relacionado ao estudo de ligas do sistema Ti-Si-B preparadas
por moagem de alta energia e sinterizagdo. As ligas de titinio tém despertado grande interesse
tecnoldgico j4 que possui boas propriedades mecénicas e excelente resisténcia a corrosio. No
entanto, as ligas de titAnio mais utilizadas apresentam baixo desempenho tribolégico. Este
trabalho busca a melhoria de algumas propriedades tribolégicas destas ligas de titinio a partir
da produgdo de ligas multifisicas do sistema Ti-Si-B e de tratamento superficial via
mmplantagdo i0nica por imersdo em plasma de alta temperatura (800°C). As ligas de diferentes
composi¢des foram obtidas através de técnicas de metalurgia do pd: moagem de alta energia,
compacta¢do e prensagem a quente. Foram adotados procedimentos convencionais de
mectalografia, como embutimento, lixamento e polimento. As superficies das amostras foram
caracterizadas usando Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV), Espectroscopia por
Energia Dispersiva (EDS), Difragdo de Raios-X (DRX) e Microscopia de Forga Atoémica
(AFM). Em seguida, foram realizados ensaios de desgaste do tipo pin-on-disk para avaliar o
coeficiente de atrito e os mecanismos de desgaste em cada amostra. Os resultados apontaram
uma reducgdo significativa do coeficiente de atrito ¢ da taxa de desgaste em todas amostras

tratadas por imersdo em plasma.,

Palavras-Chave: Moagem de alta energia, implantacdo ibnica por imersdo em plasma de

alta energia, tribologia, coeficiente de atrito.



c N P / . MINISTERIC DR CIENCIA € TECNOLOGIR
q @9 INSTITUTO NACIONAL DE PESQUISRS €SPACIALS

Cawtien & Tecitagen

1. INTRODUCAO

Titinio e suas ligas sdo amplamente utilizados na industria aeroespacial e automotiva, em
estruturas maritimas e equipamentos biomeédicos. Em aplicagdes médicas, algumas dessas ligas
oferecem alta resisténcia ¢ excelente resisténcia a corrosdo para uso em aplicagdes ortopédicas e
ortoddnticas. O alto custo de tais ligas restringe aplicacdes em algumas areas. Assim, novos
métodos vém sendo investigados para reduzir os custos de produgio destas ligas, e.g. metalurgia
do p6 (MP). A MP ¢ simples e economicamente vidvel quando comparada & técnica de fusdio a
arco. Contaminagdo pode ocorrer na moagem por incorporagdo de particulas a partir das
ferramentas de moagem e do ar, 0 que geralmente aumenta a dureza e modifica a termodindmica
das fases.

A liga Ti-6Al-4V que ¢ bastante utilizada ha algum tempo tem uma temperatura maxima
de trabalho de 500°C e pobres propriedades tribologicas. Vérias ligas tém sido investigadas a fim
de serem aplicadas em temperaturas mais altas, ¢ dentre tais ligas estfo as do sistema Ti-Si-B, que
apresentam melhores propriedades de desgaste e temperaturas de trabalho superiores. Diferentes
tecnologias de revestimento como a introdugo de elementos de liga em revestimentos baseados
em boretos de metais de transi¢o tém sido estudadas para melhorar a resisténcia ao desgaste de
ligas. O silicio também diminui a rugosidade superficial e aumenta a resisténcia elétrica e dureza,
enquanto o nitrogénio proporciona alta dureza. Filmes de Ti-BN mostram um menor coeficiente

de atrito e sd0 mais resistentes a corrosdo que o TiN,

1.1 Objetivo

Este trabalho teve como objetivo a caracterizagdo fisico-quimica de ligas de Ti-Si-B
obtidas a partir de pd. Outro objetivo € o de criar uma possibilidade de eliminagio da fusdo a arco
para a producéo de ligas Ti-Si-B.

A finalidade da implantag¢io de ions de nitrogénio na superficie destes materiais ¢ de

melhorar suas propriedades fisico-quimicas e estudar outras possibilidades desta técnica.
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2. MATERIAL E METODOS

Pos elementares de alta pureza foram usados neste trabalho para preparar as misturas
Ti-7,581-22,5B, Ti-168i-4B e Ti-188i-6B. Os pos foram manipulados sob atmosfera de argénio
em uma glove box. O processo de moagem foi realizado a temperatura ambiente em um moinho de
bolas planetario Fritsch sob atmosfera de argonio com velocidade de rotagio de 300 rpm, relagio
de massa esferas-pés de 10:1 e vasos/esferas de ago inoxidavel (225 mL). Todas as composigGes
foram moidas por uma hora em meio seco e com interrupgdes de 1 minuto em cada 10 minutos de
moagem. A mistura com mais boro foi processada por 20 minutos em alcool isopropilico. Tal
solugdo foi filtrada e os pds foram secos com uma ldmpada incandescente.

Os pds foram mecanicamente ligados por prensagem uniaxial durante 2 minutos a 110
MPa e isostaticamente com 300 MPa, as duas operagdes em temperatura ambiente. Esses pos

verdes foram prensados a quente sob atmosfera de argdnio a 30 MPa e com as condi¢es descritas

na Tabela 1.
Tabela 1 Condi¢ies da prensagem a quente.
Condicio da Taxa de Tempo de
Temperatura
prensagem a rC] aquecimento  permanéncia no Composicao das amostras
quente ["C/min] patamar [min]

} " Ti~I851-6B(1); 1i-7,551-22,58 |
w1030 g |
i N S : T a;jﬁfi‘:—,l_ﬁﬁx—fm !

A liga Ti-185i-6B também foi sinterizada sob vacuo apds prensagem a quente. Taxa de
aquecimento de 20°C/ minuto foi aplicada para atingir a temperatura de sinterizagdo de 1200°C
por 30 minutos. As amostras foram polidas com lixas SiC e posteriormente com panos contendo

suspensdo de silica coloidal.
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Medidas de DRX foram obtidas por um difratémetro no modo padréio 20. As estruturas das
amostras foram caracterizadas usando MEV, onde a analise de composi¢do foi realizada por EDS.
A morfologia da superficie das amostras foram analisadas por AFM. Testes de atrito foram
realizados utilizando um tribémetro tipo pin-on-disc em deslizamento unidirecional. O pino foi
uma esfera de 3 mm de didmetro de alumina, a carga e velocidade de deslizamento de 1 N ¢
5 cm/s, respectivamente. A dureza foi medida usando um dispositivo de microdureza Vickers com
200 gf de carga.

A Figura 2.1 mostra a cimara de tratamento 3IP de alta temperatura onde foi realizado o
tratamento em uma amostra de cada liga. As amostras de Ti-Si-B foram suportadas por um arame

de ago inoxidavel que desempenha o papel do anodo de descarga.

Medidor de Pressdo/
/Amostrq

Injecdo de Gas

Calodo

Pulso de Alta Tensdo Fila de Tonialo

Sistema de Vacudg

Figura 2.1 - Camara FONPLA, processo 3IP de alta temperatura.
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3. RESULTADOS E DISCUSSAQ

Conforme mostrado na Figura 3.1 a fase Tiss é a mais brilhante e é obviamente, localizada
em regides de grios provenientes de dreas externas das particulas. Tal fase contém cerca de 7% de
ferro, 1% de silicio, 2% de niquel e 1% de cromo (concentracfio atdémica). A analise de EDS
também indicou que o a-Ti e fases TiB dissolveram cerca de 2% (concentragio atémica) de
silicio. A fase cinza escuro corresponde as fases intermetélicas, TisSi; e TigSi;B, que tém uma
ligeira diferenga de peso atémico e dificulta sua identificagBo. As composigdes ¢ as outras ligas

Ti-188i-6B(2) antes da sinterizagdo tem microestruturas semelhantes.

1 9 LA 10pm’

Figura 3.1 - Imagem obtida por MEV das ligas (a) Ti-16Si-4B e (b) Ti-7,58i-22,5B.

Com os dados obtidos com o tribdmetro, foi calculada taxa de desgaste para cada liga
usando a norma ASTM-G99. A Figura 3.2 mostra as curvas do coeficiente de atrito (CoF) em
fun¢éio no nimero de revolugBes do tribdmetro para as ligas Ti-Si-B. A amostra Ti-7,55i-22,5B
resultou no menor CoF (em tormo de 0,7) e na menor taxa de desgaste (cerca de 0,2 mm*N.m), e
apresentou apenas o desgaste abrasivo. A amostra rica em silicio tem CoF acima de 1,0 no pior
dos casos ¢ os valores de desgaste alcan¢am a taxa de 0,7 mm?/N.m. Esta Gltima amostra, mostra

mecanismos de desgaste abrasivo e adesivo.
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Figura 3.2 - Coeficiente de atrito das ligas Ti-Si-B.

PadrBes de DRX da regido principal de pés de Ti-Si-B sinterizados sdo apresentados na
Figura 3.3. Verificou-se que todos as ligas sdo compostas basicamente por cinco fases: a-titdnio,
TiS1;B, TisSis, TiB e Ti3Si. As ligas Ti-16Si-4B e Ti-18Si-6B apresentam quase todas as fases
desejadas, mas algumas delas como Ti3Si e TiB sdo encontrados devido a relativa baixa

temperatura da prensagem a quente (1030°C) e a contaminagcio.

*TiSi oTiB . % CTiSLB cTi oS, TS oD SRR T
+Cr, TiH . * | *¥Ti(BCNO 2
18 Vigs 4 ! ®TiFeQ D —— TI1BSHEB (1) - 1630°C )
‘Ti4F32004 ] i '_ 4 2085 2.219) — TH8SHIB (2) - Hot pressed at 800°C
|

—— Ti-65+48 - 1030°C
~- - THIBSHBB (1) - 1080°C

. o
3 a Y

z 5 - = | om - o

- &z W

% B l ‘ - - - Th1ESER (2) - Hot d at 000°C

[= [7H] [~ o [ {2) - Hot prassed af

2 —— Ti7 55m22 58 - 1030°C a:, ——Ti-185H6B (2} - Hol pressad a1 900°C

= Ti7 55122.68 - 1030°C g and sintered st 1200°C
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Figura 3.3 - Difratogramas das ligas Ti-Si-B sinterizadas.
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A formacdo de TiB na liga Ti-7,58i-22,5B também pode ser prejudicada, porque as
mesmas razdes além do curto tempo de moagem. Os resultados para a liga rica em boro sugerem
que as outras fases sdo formadas, tais como 6xidos ou hidretos, que acontecem devido a maior
contaminagdo do alcool isopropilico.

Através da técnica de AFM, obteve-se a topografia da superficie das amostras tratadas de

acordo com o processo 3IP de alta temperatura, que séo apresentadas na Figura 3.4.

500 0 nm,
-,

(c)

Figura 3.4 — Medidas de AFM das ligas (a) Ti-16Si-4B; (b) Ti-18Si-6B e (c) Ti-7,55i-22,5B.
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4. CONCLUSOES

A investigagdes de DRX ¢ MEV revelaram que a moagem de alta energia com a
prensagem a quente sob atmosfera de argbnio e temperatura relativamente baixa (em torno de
1000°C) formam estruturas multifasicas em todas as composigdes. No entanto, uma sinterizagdo
subseqliente em uma temperatura mais alta (1200°C) pode altera-las para estruturas quase
trifasicas.

A desvantagem de ligas de titdnio € sua pobre caracteristica tribologica, o que foi superado
pela produgdo de uma estrutura com intermetélicos, como por exemplo o TiB.

Testes de resisténcia ao desgaste tipo pin-on-disc comprovaram o aumento da resisténcia
ao desgaste (coeficientes de atrito e taxas de desgaste menores) da amostra de Ti-7,58i-22,5B. O
coeficiente de atrito atingiu um valor estavel de cerca de 0,7 € a taxa de desgaste foi cerca de 0,2

mm?*/N.m.
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