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As ligas de titanio processadas por sinterizacdo sdo largamente utilizadas na
fabricacdo de implantes, pois este processo apresenta vantagens no que concerne a
obtencdo de formas mais complexas e eliminacdo da operacao de usinagem. No entanto,
sd0 necessarias altas temperaturas e longos periodos de tempo, devido ao processo ser
baseado no fendmeno de difusdo atbmica. Outro problema a ser ressaltado é que os
elementos de liga normalmente utilizados para conferir as propriedades mecénicas do
tithnio sdo toxicos. Este estudo aborda uma rota alternativa ao processamento por
metalurgia do po para a obtencdo de componentes titanio puro, trata-se da aplicacdo de
técnica de Deformacdo Pléstica Severa via Extrusdo Angular em Canal (EAC). Neste
processo sdao aplicadas grandes deformacdes cisalhantes as particulas que leva a um
aumento da area superficial dessas particulas, de modo a promover a juncdo dessas
particulas deformadas eficientemente e em temperaturas mais baixas. A deformacao
plastica severa mostrou ser uma alternativa eficiente em para a obtencéo de titanio puro
para aplicacbes em implantes. Os valores de dureza conferido e resisténcia a ruptura
transversal do titanio puro por EAC se aproximam dagueles encontrados para as liga Ti-

6Al-4V obtidas pelas mesma técnica de processamento.

Palavras-chave: Consolidacdo de p6 de Titanio, Deformacéo Plastica Severa e Extrusdo
Angular em Canal.
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The sintering of titanium alloys are widely used for implants fabrication, because
this process shows some advantages to obtain elaborated shape molds and supressed
machining operation. However, this process needs high temperatures and long periods
of time, due to the sintering being a diffusional process. Other problem is the toxic
elements generally used to reach the mechanical properties. This work is looking forward
an alternative rote to obtain pure powder titanium through the application of Severe
Plastic Deformation via Extrusion Channel Angular Pressing. In this process high shear
deformation is applied to the particules to promote the increament of the superficial areas
to estimulate the union of the new surfaces in a eficient way and using low temperatures.
The Severe Plastic Deformation is presented as efficient alternative to sintering in order
to obtain pure titanium to implant application. The values of hardness and rupture stress
reached by Severe Plastic Deformation the material attain high green strength comparable
with the Ti-6Al-4V consolidated through the Extrusion Channel Angular Pressing.

Keywords: Titanium powder consolidation, Plastic Severe Deformation and Extrusion
Channel Angular Pressing.
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1- INTRODUCAO

A combinacdo de alta resisténcia especifica e de elevada resisténcia a corrosédo
fazem do titdnio um dos materiais mais indicados para aplicacbes em situagdes severas,
tais como na fabricagdo de componentes para a industria aeroespacial e de proteses para
uso médico. No entanto, o alto custo dos componentes fabricados com titénio restringe
sua aplicacdo a situacdes em que outros metais ou ligas metalicas, de menor custo, ndo
podem ser utilizados. Assim, novas tecnologias de processamento tém sido

desenvolvidas, tentando tornar os componentes fabricados com titdnio mais competitivos.

As ligas de titanio processadas por metalurgia do p6 sdo largamente utilizadas na
fabricacdo de implantes, pois este processo apresenta vantagens no que concerne a
obtencdo de formas mais complexas, eliminacdo da operacdo de usinagem e o controle
de porosidade do material. No entanto, o processo de sinterizacdo desse material requer
altas temperaturas e longos periodos de tempo de processamento. Tal fato, demanda a
utilizacdo de fornos de atmosfera controlada, visando evitar a formacao de compostos de
Ti, prejudiciais as propriedades do material. Por esta razdo o custo operacional deste
processo se torna alto. Um outro problema a ser ressaltado € que os elementos quimicos
Al e V, normalmente utilizados na fabricacdo das ligas de Ti por conferir melhores
propriedades mecanicas ao material, sdo classificados como elementos tdxicos na
medicina, 0 que pode restringir a aplicacdo dessas ligas em algumas aplicacOes

biomédicas.

Este estudo aborda uma alternativa para a consolidacdo de pos de Ti puro, atraves
da aplicacdo de Deformacdo Plastica Severa (DPS). Neste método o material, na forma
de pd, é submetido a grandes deformacdes cisalhantes, o que promove a juncao dessas
particulas a partir da criacdo de novas superficies, sem a necessidade de altas
temperaturas. Uma promissora técnica de DPS é a Extrusdo Angular em Canal (EAC),
que consiste em pressionar um tarugo de bitola quadrada ou cilindrica, em um canal de
matriz com se¢do reta constante e que contém uma mudanca descontinua de orientacao.
Ao atravessar o plano de intersecéo dos canais, 0 material € submetido a uma deformacéo
cisalhante cuja intensidade depende do &ngulo entre os canais, mas sua se¢ao reta nao é
modificada. Desta maneira, 0 material pode ser reintroduzido na matriz acumulando

deformacéo por passe.
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Com o uso dessa técnica EAC foram obtidos blocos do material consolidado.
Foram realizados ensaios mecanicos de dureza, resisténcia a flexdo e analises
microestruturais para a caracterizacdo do material. Estes estudos permitem a analise da

viabilidade do uso dessa técnica na consolidacéo de pos de Titanio.

Objetivo geral

Analisar a viabilidade da consolidacao de pos de titanio puro via Extrusdo Angular
em Canal. Visando a obtencdo de um material que atenda aos requisitos para as aplicacdes

em implantes.

Objetivos especificos

a) Caracterizacdo microestrutural das amostras processadas.
b) Verificacdo de propriedades mecanicas do material e compara-las aquelas de

ligas de Ti submetidas a outros tipos de processamento.

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 Titanio
2.1.1 Consideractes Gerais

As pesquisas de materiais na area biomédica, visando a aplicagdo em implantes,
estdo pautadas no desenvolvimento de ligas com baixo médulo de elasticidade. Esse
aspecto fisico permite uma interacdo mais eficiente entre o implante e 0sso humano
(PILLIAR, 1984). A partir de estudos realizados, o titdnio se mostrou mais eficiente do
que os outros metais convencionais utilizados em aplicacfes aeroespaciais, automotivas
e biomédicas. O titanio e suas ligas sdo geralmente escolhidos na aplicacdo em
biomateriais por apresentarem alta resisténcia a corrosdo conferida pela formacao de uma

camada de oxido TiO, aderente e protetora; biocompatilidade, dsseointegracdo e

biofuncionalidade que consiste na raz&o resisténcia a fratura pelo modulo de elasticidade
em comparacao. Como desvantagem em relacdo a utilizagdo deste metal e de suas ligas,
podemos citar a toxicidade e o elevado custo de extracdo e fabricagdo (LEYENS E
PETERS, 2003).
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Tabela 1: — Propriedades do Titanio em relagéo aos principais metais usados em
engenharia (LEYENS E PETERS, 2003).

Propriedade Titanio | Aluminio | Ferro | Niquel
Densidade (g/cm?3) 45 2,7 7.9 8,9
Ponto de Fusdo (°C) 1680 660 1538 | 1455
Modulo de Elasticidade (GPa) 115 72 215 200

Reatividade com Oxigénio | Muito Alta Alta Baixa | Baixa

Resisténcia a Corrosao Muito Alta Alta Baixa | Média

Preco do Metal Muito Alto | Médio | Baixo | Alto

2.1.2 Metalurgia Fisica do Titanio

O titénio com alto grau de pureza se estabiliza em mais de uma forma cristalina,
dependendo da temperatura. Este comportamento também é observado em outros
matérias como: Célcio, Cobalto, Estanho, Ferro, e Zirconio. Em baixas temperaturas, a
rede de atomos de titanio se agrupam na estrutura hexagonal de corpo centrado (HC)
denominada como fase a. Com altas temperaturas, ocorre uma transformag¢ao nesta rede
para a estrutura cubica de corpo centrado (CCC) denominado titanio B. Esta transi¢ao

ocorre em torno de 882°C para o titanio puro. Essa caracteristica explica a facilidade de
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deformacéo pléastica da fase p em relag¢do a a, devido ao seu maior numero de planos de

deslizamento (LEYENS E PETERS, 2003).

0.468 nm

N / 0.332 nm
- (0001) a
0.295 nm %y

a?

Figura 1 —(a) Estrutura Cristalina Hexagonal compactado com parametros de rede e os planos
principais de escorregamento; (b) Estrutura Cristalina Cubica de Corpo Centrado e os planos
principais de escorregamento (LEYENS E PETERS, 2003).

Levando em consideracdo a propriedade acima citada, as ligas de titanio s&o
classificadas em 3 grupos:(a, B e a + ) e subdividas em “near a” e f metaestavel. O
conjunto a ¢ composto por titanio puro e as ligas que contemplem somente elementos
estabilizadores da fase a por exemplo: Aluminio, Oxigénio, Nitrogénio e Carbono. A
adicdo de solutos como Vanadio, Nidbio, Tantalo e Molibdénio estabilizam a fase 3 séo
conhecidos como betagénicos. O constituinte (o + ) é o0 grupo usualmente utilizado, ie
neste grupo se encontra a liga Ti-6Al-4V, largamente utilizada na aplicacdo de implantes,
tendo em vista a favoravel a combinacdo de propriedades fisicas, mecéanicas e de
resisténcia a corrosdo (LEYENS E PETERS, 2003).

Tabela 2 - Relacéo das propriedades das fases do Titanio

(LEYENS E PETERS, 2003).

Propriedade A a+p B
Densidade Alta Alta Baixa
Resisténcia Mecéanica Baixa Alta Muito Alta
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Ductilidade Média Alta Média
Tenacidade Alta Média Média
Resistencia a Fadiga Alta Média Baixa
. ] Muito ]
Resistencia a Corroséo Alta Baixa
Alta
] ] ) Muito ) ]
Resistencia a Oxidagdo Média Baixa
Alta
Soldabilidade Alta Média Baixa
Conformacéo a Frio Baixa Baixa Média

2.1.3 Comparacdo entre Ti puro e a liga Ti-6Al-4V

As propriedades fisicas do titanio puro sdo classificados em quatro diferentes
graus as quais variam de acordo com o teor de elementos de impureza, assim como:
Nitrogénio, Carbono, Hidrogénio, Ferro e Oxigénio segundo consta na Tabela 3
(NORMA ASTM F67-06, 1989).

Tabela 3— Teores admissiveis de diversos solutos em relacéo aos graus de titanio puro (% em
peso) (NORMA ASTM F67-89, 1989).

Nitrogénio | Carbono | Hidrogénio | Ferro | Oxigénio
Designacdo ASTM
( Max.) ( Max.) (Max.) | (Max) | (Max.)

Grau 1 0,03 0,10 0,15 0,20 0,18
Grau 2 0,03 0,10 0,15 0,30 0,25
Grau 3 0,05 0,10 0,15 0,30 0,35
Grau 4 0,05 0,10 0,15 0,50 0,40

Considerando as Tabela 2 e 4, verifica-se que o Titanio puro possui caracteristicas
de resisténcia a corrosdo para aplicagdo biomédica mas ndo atende ao requisito de

resisténcia mecénica. No entanto, a fabricacdo da liga Ti-6Al-4V demanda tecnologias
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mais complexas, e contém elementos de liga fundamentais para manutencdo das

propriedades mecanicas necessarias nesta aplicacdo, porém estes sdo considerados
toxicos (LEYENS E PETERS, 2003).

Tabela 4- Comparacao de propriedades do titanio puro sem processamento termomecanico
com a liga Ti-6Al-4V

é\:lOd'UI'c(; dde EL|m|te de RLerutAe de_: Alongamento Redygéo de
Material asticidade scoamento esisténcia Area
(GPa) (0,2% MPa) (MPa) Percentual | - Percentual

Titanio Puro 102 - 104 170 — 485 240 - 550 15-24 25-30
Ti-6Al-4V

110 - 114 825 — 869 895 -930 6-10 20-25

Fundido

Ti-6Al-4V

101 - 110 795 - 875 860 — 965 10-15 25— 45
Conformado

Para melhorar a resisténcia mecanica do titnio comercialmente puro poder ser

utilizada a deformacdo pléastica do material por meio de processos de conformacéo

termomecanica. Nas Tabela 4 e 5, sdo apresentados os valores de resisténcia mecanica do

titdnio puro e as ligas de titanio, para diferentes condi¢des de laminacéo.

Tabela 5—- Incrementos mecanicos gerados pela deformagéo imposta na laminagéo

(NIINOMI, 1998).

Limite de Resisténcia 5 Al ’
Escoamento ) ureza ongamento Redugo de Area
a Tragao Percentual
i HV P |
Material (0.2% MPa) P2y (HV) ercentua
Grau 1 200 290 - 410 120 30 35
Grau 2 250 390 - 540 150 22 30
Grau 3 320 460 - 590 170 18 30
Grau 4 390 540 - 740 200 16 30
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XIRONG et al. (2009) realizaram um estudo para otimizar a resisténcia mecanica
de titdnio comercialmente puro denso grau 2 através de Extrusdo Angular em Canal. O
material foi processado em uma matriz com canais interligados por um angulo de
dobramento de 120° a temperatura ambiente. Os dados de resisténcia mecanica e
ductilidade estdo apresentados na Tabela 6, verifica-se um incremento significativo no
limite de escoamento e na tensdo de ruptura com o aumento do nimero de passes

(deformacéo acentuada) .

Tabela 6— Otimizacéo das propriedades mecanicas obtidas através de Extrusdo Angular em
Canal (adaptado de XIRONG, 2009).

Limite de Escoamento | Limite de Resisténcia | Alongamento
Etapa de Processamento
(MPa) (MPa) Percentual

Material como recebido 390 474 36,4

1 passe 520 619 18,2

2 passes 580 703 17,03

3 passes 640 730 14,53

4 passes 680 773 16,82

2.2  Deformacdo Plastica Severa

O fato de que as propriedades mecanicas de materiais metalicos policristalinos sdo
substancialmente aprimoradas pela diminuicdo do tamanho dos graos tem despertado um
grande interesse na pesquisa e producdo dos chamados materiais nanoestruturados
macicos, ou seja, produtos com uma estrutura hanométrica e dimensdes macroscopicas
adequadas a aplicaces estruturais (VALIEV e LANGDON, 2006). Este fato esta
associado as evidencias experimentais de que o aumento de resisténcia (o,) €
diretamente proporcional a reducdo do tamanho médio dos grdos (d), fato esse

demonstrado na Equacédo 1, proposta por Hall Petch, (DIETER, 1988). Os fatores o, e

kyséo constantes associadas ao material.

o, =0,+k,d g Equacio 1
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Os processos convencionais de conformacdo, como por exemplo a laminagéo,
possuem limitagOes na obtencdo de materiais com estruturas granulares ultrafinas. Na
laminacdo as grandes deformac6es reduzem drasticamente a se¢éo transversal do produto
laminado, a tal ponto que a aplicacéo pratica do produto final seja inviabilizada, devido
as limitacGes dimensdes das pecas laminadas. No entanto, os processos de Deformacéo
Plastica Severa (DPS) tem despertado intenso interesse devido as grandes deformacdes
que podem ser aplicada sem alterar a espessura do material processado
significativamente. Nesta técnica, a obtencdo de estruturas sub-micrométricas, pode ser
explicado pela transformacdo, sob a deformacdo continuada, de uma subestrutura de
células de discordancias com contornos de baixo angulo em uma estrutura granular cujos
contornos sdo majoritariamente de alto angulo (CHANG et al, 2000). Apesar de baseada
numa operacdo aparentemente elementar, a aplicacdo pratica da Deformacdo Plastica

Severa (DPS) demandou o desenvolvimento de técnicas especificas.

2.2.1 Extrusédo Angular em Canal

Dentre as técnicas existentes de DPS, uma promissora é a Extrusdo Angular em
Canal (EAC) apresentados na Figura 2. O principio de funcionamento desse processo
consiste em pressionar um tarugo de bitola quadrada ou cilindrica, em um canal de matriz
com secdo reta constante e que contém uma mudanca descontinua de orientacdo. Ao
atravessar o plano de intersecdo dos canais, 0 material € submetido a uma grande
deformacdo cisalhante, mas sua se¢do reta ndo é modificada. Desta maneira, o material

pode ser reintroduzido na matriz acumulando deformagéo (SEGAL, 1995).

Puncde

R
z
1
@ Y
Amost ‘“
g .
T 4
¥ \k Amostm Apas
g Processamento

Figura 2- Representagdo esquematica da Extrusdao Angular em Canal

(adaptado de VALIEV e LANGDON, 2006).
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A quantidade de deformacdo verdadeira aplicada no EAC esta relacionada ao

namero n de passes e com 0s angulos ¥ e @, segundo a Equacdo 2, na qual n é o nimero

de passes.
n ¢ v P v 5
=——|2cot| -+ |+wcosec| -+ Equacéo 2
5ﬁ[ (2 2)‘” (2 ZH e

A partir desta equacdo, é estimada a deformacdo verdadeira para diversas
condigdes operacionais. Como exemplo, quatro passes em uma matriz com angulo de 90°
resultam em um valor de deformacdo verdadeira (logaritmica) de aproximadamente 4, o
que seria equivalente a de um alongamento de 5300%. A aplicacdo de tal quantidade de
deformacdo por outra técnica convencional (por exemplo: laminacédo), inviabilizaria a

utilizacdo do produto, devido a dréstica redugdo de espessura.

A sequéncia de passes do material pelo canal, poderé ser realizada aplicando-se
uma rotacdo a amostra segundo seu eixo longitudinal. As diferentes combinagdes de
rotacOes aplicadas entre os passes constituem as denominadas “rotas de deformacéo”. As

quatro principais rotas sdo representadas esquematicamente na Figura 3.

Rota Ba

Figura 3 - As quatro rotas de deformacéo possiveis em EAC (IWAHASHI et al, 2000).
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2.3  Consolidacéo de produtos da Metalurgia do P6 por EAC

2.3.1 Introducao

A fabricagdo de pegas metalicas através de matéria prima na forma de pos permite
a fabricacdo de componentes com caracteristicas estruturais e fisicas que dificilmente
podem ser alcancadas através de processos da metalurgia convencional. A grande
vantagem da metalurgia do p6 é possibilitar a obtencdo de produtos com formas
definitivas, dentro de tolerancias muito estreitas, sem a necessidade de usinagem posterior
ou outra operacdo de acabamento. A partir disto, é possivel diminuir custos
consideravelmente, devido a reducdo de material perdido durante os processos de
usinagem (SAGAWA et. al, 1984).

2.3.2 Sinterizagéo

A sinterizacdo convencional pode ser definida como um processo termicamente
ativado, que promove unido das particulas em uma estrutura predominantemente sélida,
através de transferéncia de massa por difusdo atdbmica. Esse fendmeno consiste no
aquecimento do material previamente compactado a uma temperatura inferior ao ponto
de fusdo da amostra, por longos periodos de tempo e sob atmosfera controlada. A
utilizacdo de atmosferas protetoras pode ser considerada como o fator primordial na
sinterizacdo de p6s metélicos, tendo como finalidade a prevencdo ou a mitigacdo das

reacOes quimicas, principalmente a oxidacdo (GERMAN, 1996).

Pé solto

r=

Estagio inicial

Figura 4— Mecanismo de unido de superficies no processo de sinteriza¢cdo (SEEBER, 2008).

O mecanismo de juncdo de superficies das particulas no processo de sinterizacao
pode ser divido em 3 etapas, como ilustrado na Figura 4. No primeiro estagio, ocorre um
contato inicial entre as particulas formando um espécie de empescogamento (neckling),

promovendo um aumento da continuidade da matéria; ocorrendo de forma acelerada
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durante o aquecimento. No segundo estagio, as particulas aproximam-se de maneira a
perderem seu formato esférico, devido ao estdgio interior de empecogamento; deste
modo, pode ser observado um aumento significativo na densificacdo do material e no
crescimento dos graos. No entanto, devido a reducdo do volume dos poros, 0s mesmos
tendem a se alongar, permitindo a conexao entre eles. O Gltimo estagio é caracterizado

pela quebra dessa rede de poros e o arredondamento destes (SEEBER, 2008).

2.3.3 Consolidacéo por Deformacao Plastica Severa

A consolidacdo por deformacdo plastica severa estd baseada na unido de
superficies, devido a grande deformacdo imposta sobre as particulas. No caso da
consolidagdo via Extrusdo Angular em Canal, o cisalhamento das particulas acontece
qguando elas passam pela zona de deformacdo na intersec¢do dos dois canais, podendo
ocorrer uma consolidacdo das particulas submetidas a deformacdo cisalhante
(HAOUAOQUI, 2008), (Figura 5). Esse processo pode ser realizado em baixas
temperaturas, tornando tal opgdo bastante atraente em comparacdo aos processos
convencionais da Metalurgia do P6. Nestes, a unido entre as particulas envolvem longos
periodos de tempo e altas temperaturas. Esses fatores podem ocasionar oxidacdo além da
porosidade residual, também depende da temperatura e tempo de processamento. Isto

acarreta um aumento de custos de producédo (XIA, 2010).

P
< B0% denso Particula
Vazio
L completamente
detiso
- Contorno entre as P

Patticulas

Zona de

| Deformac]

Figura 5-llustragcdo esquematica do processo de consolidacéo de pés de Titanio (adaptado de
HAOUAOUI, 2008).
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Uma anélise detalhada da consolidacdo de pds por EAC (Figura 5) revela que o
processo de consolidacdo é dependente da criacdo de superficies livres para que ocorra a
unido das particulas. Estas superficies cisalhadas aumentam drasticamente sua enegia
superficial acarrentando um incremento da energia livre do sistema. Desta forma, o
sistema tende a promover a jungdo espontanea das particulas, com intuito de reduzir a sua
energia global. Quando as particulas atravessam a zona deformacéo, é rompida a camada
de oxido superficial. Este processo € essencial para que a plena consolidacdo seja
alcancada, visto essa camada ser prejudicial para o contato entre as particulas e
consequentemente a consolidacdo. A dureza, o tamanho e o formato das particulas séo
fatores essenciais para o processo, de modo que a deformacéo pléstica da particula em
relagdo ao simples de deslizamento de uma sobre as outras, (Figura 6).

L —— e =
e
particulas deformadas pelo
cisalhamento

T
s
@ i
particulas deslizando
T

Figura 6 - Comparagao entre o deslizamento eficiente em relagédo ao simples
escorregamento das mesmas (XIA, 2010)

Tanto o tamanho quanto a forma da particula controlam a friccdo entre as
particulas, a densidade de empacotamento e o tamanho do poro. As particulas pequenas
sdo mais dificeis de serem compactadas devido ao maior nimero de pontos de contato,
maior taxa de deformagéo, maior concentracdo de tensdes nos poros pequenos e maior
quantidade de zonas de deformacdo. Logo particulas grandes atingem uma maior
densidade de empacotamento. Outras consideracfes devem ser feitas como particulas
com baixa dureza. O aumento das altas temperaturas e altas pressées também auxiliam
no processo [XIA, 2010].
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KARAMAN apresenta processamento EAC utilizando p6 de Magnésio, A consolidacao
por EAC é realizada sem a utilizacdo de um involucro para evitar o contato das particulas
com canal da matriz, obtendo um material consolidado em pequenas dimensoes.
LAPOVOK utiliza a técnica de EAC com back pressure que consiste na aplicacdo de
contra pressdo no canal de saida da matriz. Desta forma, a deformacéo imposta no corpo

de prova se mostrou mais eficiente na consolidagéo de ligas de titanio.
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais

Os materiais utilizados foram amostras de titdnio denso com composi¢ao grau 2 e
po de titdnio comercialmente puro no grau 2, conforme a norma ASTM F67-89. Segue a
tabela 7 que contém as composi¢des quimicas dos 2 tipos de amostras.

Tabela 7 - Composicéo quimica do titanio maci¢o comercialmente puro grau 2 e do pé de
titanio puro grau2.

Elementos Fe @) C N H Mn
Macico grau 2 (% em m) 0,30 0,25 0,08 0,03 0,015 -
P de titanio grau 2 (% emm) 0,0189 0,097 0,018 0,517 0,0195 0,07

3.2  Preparacéo das Amostras

Na preparacdo das amostras foram utilizadas trés tipos de rota de processamento.
Na primeira, as amostras de pé de titnio foram submetidas a compactacgdo a frio, para
obtencdo desse material no formato de pastilhas e inseridas em involucro. Essa rota foi
denominada de tarugo. Na segunda opc¢do, a amostra contendo material macico foi
inserida no involucro, intitulado de denso. Na terceira rota, o material na forma de pds,

foi compactado diretamente no invélucro, nomeado como po de titanio.

3.2.1 Tarugo

As amostras de pé de titanio foram submetidas a compactacdo uniaxial a frio sob
pressdo de 730 MPa no Instituto Nacional de Tecnologia (INT), afim de obter esse
material no formato de pastilhas com diametro 6,3 mm e altura 6,3 mm. Essas foram
inseridas em um tarugo de acgo baixo carbono (ASTM 1020), com se¢do quadrada de 12.7
mm e 80 mm de comprimento e furo interno central de 6.3 mm de didmetro e 30 mm
profundidade, (Figura 7). A finalidade do invélucro é viabilizar o processamento das
pastilhas via EAC. Podem ser introduzidas, desta maneira, até 4 pastilhas. Para evitar que
as pastilhas escapem do involucro, este é fechado por uma tampa de ago baixo carbono
(ASTM 1020).
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Figura 7- Conjunto involucro + pastilhas + tampa de aco utilizado no procedimento tarugo.
3.2.2 Denso

Esse foi inserido em um tarugo de aco, similar ao utilizado no processamento do
material na forma de pastilha e na forma cilindrica como as dimensdes adequadas ao furo
interno do involucro (Figura 8). O processamento deste ocorreu para que possamos

utiliza-lo como meio de comparagdo com 0s outros métodos.

o

Figura 8 - Conjunto invélucro + material denso + tampa de aco utilizado no procedimento
denso.

3.2.3 P6 de Titanio

As amostras de po de Titanio foram compactadas em varias etapas a fim de obter
uma maior homogeneizacdo do material solido. Essa compactacdo ocorreu em uma
prensa mecanica, utilizando o canal vertical da matriz de EAC, ou seja, sofreram
compactacdo uniaxial sob a pressdo de 330 MPa, na temperatura ambiente. Em
experiéncias anteriores, o po foi inserido diretamente no canal de entrada da matriz néo
obtendo éxito durante os ensaios. Tal fato, mostrou a necessidade de fabricacdo de um

involucro para proteger o canal de entrada da matriz do contato direto com pé de titanio.
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A partir disto foram utilizados dois invélucros o de chapa e o tubular. O
procedimento chapa foi elaborado a partir de uma chapa fina de ago com espessura de
0,2mm, (Figura 9a). A chapa sofreu a seguinte sequéncia de tratamentos termomecanicos:
recozimento a uma temperatura de 800°C com resfriamento no forno; jateamento para
remocao da camada de 6xido da superficie. A chapa sofreu conformacéo utilizando como
um molde um tarugo de secdo quadrada de 11,5mm e comprimento de 65mm. No
processo tubular foi utilizado um tubo quadrado de ago inox austenitico, com dimensdes
de 12,7mm de secdo quadrada por 98mm de comprimento com 1 mm de espessura,
(Figura 9b).

b)

Figura 9—(a) Chapa fina inicialmente utilizada na fabricacéo do invélucro; (b) Invélucro de
tubular de Ago Inox.

Para obtencdo do material consolidado, esse tubo quadrado de aco inox € lacrado
com uma tampa inferior de a¢o baixo carbono, ASTM 1020, de 35 mm de comprimento
e secdo quadrada de 10,8 mm. Na parte superior, € inserido um plug deslizante de 10,6
mm de secdo quadrada e 23mm de comprimento sendo que destes apenas 10 mm estdo
confinados dentro do tubo, (Figura 10). A finalidade deste plug é compactar o material
durante o percurso da amostra no canal de entrada. Esse procedimento foi denominado

como tubular.
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tampa inferior

Po de Titanio

plug deslizante

3.3

35 mm

53 mm

10 mm

Figura 10- Montagem utilizada no processamento com tubo quadrado de inox.

Processamento EAC

3.3.1 Equipamentos utilizados

acoplada uma bomba hidraulica. O material foi processado em uma matriz com canais
de secdo quadrada de 13mm (Figura 11a), interligados por um angulo ® de 90° ¢ um
angulo de curvatura externa W de 20° (Figura 11b), utilizando um puncéo (figura 11c) e

uma guia (figura 11d) para pressionar a amostra a atravessar essa intersec¢do dos canais.

Os ensaios foram realizados em uma prensa EVA de 60 toneladas, na qual foi

A matriz dispe de um sistema de aquecimento por resisténcia elétrica.

a)

Figura 11- Figura esquematica dos equipamentos utilizados e processamento EAC; a) Matriz
EAC; b) corte transversal da matriz para a visualizacdo da intersec¢cdo dos canais; ¢) puncao e

b)

c)

d)

d) guia.

3.3.2 Procedimentos dos ensaios

com o intuito de reduzir o atrito do involucro com as paredes dos canais. Os corpos de
prova e os calgcos de aco baixo carbono também sdo lubrificados com MoS; e com
politetrafluoretileno (PTFE) em fita. O ensaio completo é divido em 3 etapas: na primeira

Os canais da matriz sdo lubrificados com bissulfeto de molibdénio (MoS;) em pd



etapa é inserido um cal¢o inferior de aco baixo carbono (ASTM 1020) e o ensaio é
interrompido quando o0 mesmo se encontra na intersec¢do dos canais. Esse material
promove uma resposta ao carregamento sofrido pela amostra, promovendo uma maior
homogeneizacdo na deformacdo aplicada aos corpos de prova. Em uma segunda etapa, é
introduzida a amostra e 0 ensaio € interrompido somente quando todo o material atravessa
a intersecgdo dos canais. Na terceira etapa é inserido o calgco posterior de ago baixo
carbono que proporciona a retirada da amostra (Figura 12a). No caso do material ser
submetido a um segundo passe, a rota de processamento escolhida é observada antes da

insercdo do corpo de prova.

Durante o ensaio os valores de carga e o deslocamento séo registrados. Os ensaios
foram realizados a uma temperatura de 375°C e com uma velocidade de puncao de 0,5
mm/s. Uma amostra referente ao involucro de inox, teve seu ensaio interrompido quando
a mesma se encontrava no canal de entrada da matriz, (Figura 12b), para que a

homogeneidade da compactacao possa ser avaliada através de ensaios de dureza.

== Pungdo

st~ Calgo de retwada ou
| posterior

Amostra na intersecdo dos
canais

Calgo Anterior

b)

a)

Figura 12 —a) Posicionamento da amostra e dos calgos durante o ensaio; b) Posi¢ao na qual o
ensaio foi interrompido.
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3.3.3 Rotas de Processamento

Foram realizados ensaios EAC constituidos por 1, 2 e 4 passes seguindo diferentes
rotas de processamento. A tabela 8 mostra as rotas de processamento utilizadas em cada

ensaio.
Tabela 8 - Rotas de processamento utilizadas das amostras processadas.
Procedimento 2 passes 4 passes
Tarugo Rota C Rota B¢
Denso - Rota Bc
Chapa Rota A -
Tubular Rota C -

3.4  Caracterizagdo

A caracterizacdo das amostras foi dividida em 3 etapas: Dimensional, na qual
foram avaliadas integridade e formato dos corpos de prova processados; metalogréfica,
com finalidade de preparar a amostra para analises metalogréaficas posteriores,
caracterizacdo anterior ao processo de fatura, com intuito de caracterizar a confec¢do dos

corpos de prova que serdo submetidos a flexao.

3.4.1 Dimensional

A amostra obtida a partir do procedimento de tarugo foi inspecionada utilizando
0 Ensaio N&o Destrutivo de Radiografia. Este ensaio se baseia na absor¢do diferenciada
de radiacdo na peca a qual estd sendo inspecionada. Com a variacdo da radiacdo
absorvida, podemos observar a integridade e o formato do material contido no tarugo. As
amostras processadas segundo o procedimento tubular e de chapa foram cortadas segundo
o plano Y, (Figura 13), em um equipamento Isomet 4000 (Buehler) e fotografadas por
microscopia Otica utilizando o equipamento BX60M (OLYMPUS) para uma avaliacao

do formato e a integridade dos corpos de prova.
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Figura 13 - Plano no qual o corte foi realizado em relagéo a amostra.

3.4.2 Metalogréfica

As amostras processadas foram cortadas segundo o plano Y (Figura 13) em um
equipamento Isomet 4000 (Buehler), possibilitando que o corte fosse lento o suficiente
para ndo deteriorar a superficie a ser observada. Na etapa seguinte, as pecas sofreram
processo de lixamento convencional, seguindo a sequéncia de lixas 100um até de 2400
pum. O polimento é realizado em duas etapas: com solucdo de 100g de alumina, 50 ml de
acido oxalico e 400ml de agua destilada e em seguida com dispersao coloidal. O ataque
quimico utilizado para revelar a microestrutura do titanio foi o Kroll, que consiste de 91%

de agua destilada, 6% de acido nitrico e 3% acido fluoridrico.

3.4.3 Corpos de Prova para Ensaios de Fratura

As amostras processadas segundo o procedimento tubular foram cortadas ao meio
segundo o plano Y (Figura 13), no equipamento Isomet 4000 (Buehler) e depois foram
divididas em 4 quadrantes de 20mm de comprimento por 6,5 de altura, (Figura 14). Cada
quadrante foi usinado em relacdo ao plano Z para dar origem as amostras com 15 mm de
comprimento por 5mm de altura e 2.5mm de espessura, de acordo norma ASTM 528. A
tabela 9 apresenta com as dimensdes dos corpos com 1 passe (nomeados com o prefixo

B) e com 2 passes (nomeados com prefixo A).
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X

40 mm

Figura 14 - Preparacdo pré fratura da amostra com 2 passes ilustrando os quadrantes que dar&o
origem as corpos de prova do ensaio de flexao.

Tabela 9 - Dimensdes dos corpos de prova utilizados no ensaio de flexao.

Amostras Largura Espessura Comprimento

(mm) (mm) (mm)
Bl 5,01 2,51 15,15
B2 5,01 2,51 15,64
B3 5,01 2,51 15,62
B4 5,01 2,51 15,36
Al 5,01 2,51 14,56
A2 5,01 2,51 13,74
A3 5,01 2,50 15,14
Ad 5,01 2,50 14,96
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3.5 Ensaios Mecanicos

3.5.1 Ensaio de Dureza Vickers

As medidas de dureza Vickers foram realizadas no plano Y, utilizando um
penetrador de diamante com a ponta piramidal, a uma carga de 10 kgf em 30 segundos
no ensaio de dureza, deixando uma impressdo que foi medida no microscopio, a fim de
converter os dados obtidos em indice de dureza. Por questdes estatisticas, foram utilizadas
5 endentagBes por amostra. Os valores de dureza foram calculados utilizando a equacéo
3.

_ 18544xF

HY ===

Equacdo 3

Onde F corresponde a forca aplicada em kgf, d é medida de comprimento das
diagonais da endentacdo em microns e 1854,4 é uma constante proveniente de um fator
geomeétrico da piramide do diamante.

3.5.2 Ensaio de Flexao

Na Figura 15a, é apresentada a montagem do ensaio de flexdo em 3 pontos,
realizado no Instituto Nacional de Tecnologia. Neste ensaio foi utilizado um dispositivo
especial para o apoio da amostra adaptado a um equipamento universal de ensaios
INSTRON 3382, com sistema computadorizado de acionamento e registros de carga e
deslocamento do travessdo, (Figura 15b). O dispositivo especial é composto por uma

base com dois roletes que funcionam como apoios, afastados entre si a uma distancia L

de 7,9 mm, com a aplicacdo da carga na posi¢do L/2, também sobre o rolete.

F

Figura 15-a) Equipamento universal de ensaios INSTRON 3382, b) esquema utilizado no
ensaio de flexdo em 3 pontos.
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O calculo da tenséo de ruptura transversal (o, ) das amostras e obtido a partir

da Equacdo 4. Esta é aplicada geralmente no célculo da tensdo de ruptura de materiais

provenientes da Metalurgia do po, de acordo a norma ASTM B528.

3PL
2t2w

Ot Equacdo 4
Onde P ¢ a carga maxima aplicada no momento da ruptura, L é a distancia entre
0s apoios, w e t sdo relacionados a largura e espessura dos corpos de prova,

respectivamente.

Para a realizagédo dos ensaios, as amostras foram centralizadas entre os roletes e
uma carga perpendicular é aplicada através de um punc¢do no centro da amostra, a uma
velocidade constante de 1 mm/s até a ruptura do corpo de prova. A partir desse ensaio,
sdo obtidos os dados para elaboracao dos graficos de Carga de flex@o versus Extensdo de
flexdo.

3.6  Caracterizacao de Fratura

Apos o ensaio de flexdo foram estudas as superficies e a regido lateral da fratura
de duas amostras nas condicdes de 1 passe e com 2 passes. Essas foram analisadas, em
microscopio 6tico, utilizando o equipamento BX60M (OLYMPUS), com intuito de
mapear as regibes da falha. A partir desta analise prelimar, algumas zonas foram
designadas para um estudo mais detalhado através de analise por microscopia eletrénica
de varredura (MEV), utilizando o equipamento 2000 FX (Jeol). As amostras foram
atacadas com o reagente Kroll suave (91% de agua destilada, 6% de &cido nitrico e 3%
acido fluoridrico). As regides escolhidas para serem investigadas sdo as faces opostas a
aplicacdo da carga no ensaio de flexdo, por se tratar de zonas submetidas a tensdes trativas
nos ensaios. Foi observado que as amostras fraturam segundo um angulo o em relagéo a

plano de fratura.
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4 RESULTADOS

4.1  Amostras processadas em EAC

4.1.1 Aspectos Dimensionais

A partir das macrografias realizadas nas amostras processadas, podemos observar
como o material acomoda a grande deformacao aplicada nos ensaios de EAC. As figuras

mostram corpos de prova processados com 1 e 2 passes para os 3 tipos de involucros.

4.1.1.1 Tarugo
As radiografias das Figuras 16a e 16b, mostram o formato e a integridade das
amostras processados seguindo a rota de tarugo com 1 e 2 passes, respectivamente.

Figura 16 - Radiografias das pastilhas processadas com involucro de ago baixo carbono (a)
material com 1 passe (b) material com 2 passes.

4.1.1.2 Chapa
A Figura 17, ilustra o formato e a integridade obtida nas amostras processadas via
chapa.

Figura 17- Amostras processadas com invélucro de chapa (a) material com 1 passe (b)
material com 2 passes.

4.1.1.3 Involucro tubular

A Figura 18, mostra o formato, a integridade e a quantidade de material
processado através do involucro tubular. Nesse caso, foram observadas amostras em 3
condigdes: ensaio interrompido (Figura 18a), com 1 passe (Figura 18b) e com 2 passes
(Figura 18c).
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Figura 18- Amostras processadas com invélucro tubular (a) ensaio interrompido no canal de
entrada; (b) 1 passe; (c) 2 passes.

4.1.2 Valores de carga nos ensaios EAC

Os gréficos das (Figuras 19, 20,21,22,23,24 e 25) mostram o final da primeira
etapa, ou seja, quando o cal¢o anterior atravessa totalmente a intersec¢do dos canais. A
segunda etapa, na qual ocorre o processamento da amostra e o inicio da terceira etapa que
consiste na retirada da amostra. Os dados relevantes dos graficos como: carga maxima,
pressdao méaxima e velocidade do puncdo sdo apresentados na tabela 10. A pressdo P foi
calculada através da equacdo 5.

P
P= % Equacéo 5

Onde P, € acarga maxima observada no grafico na segunda etapa e a A area da

secdo transversal da amostra, que corresponde a secdo quadrada do canal vertical da
matriz. A velocidade do puncdo é obtida através do inverso da inclinacdo da reta

deslocamento - tempo, assinalada no grafico da Figura 19.

4.1.2.1 Tarugo
As figuras 19, 20 e 21 mostram gréaficos de carga - tempo e carga - deslocamento durante

ensaios com 1, 2 e 4 passes.
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Figura 19- Variagdo da carga e do tempo em funcdo do deslocamento do pungdo durante os
ensaios do procedimento pastilha para amostra com 1 passe.
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Figura 20- Variagdo da carga e do tempo em fungdo do deslocamento do pungédo durante os
ensaios do procedimento pastilha para amostra com 2 passes.
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Figura 21 - Variagéo da carga e do tempo em fungédo do deslocamento do pungédo durante os
ensaios do procedimento pastilha para amostra com 4 passes.

4.1.2.2 Chapa

As figuras 22 e 23 mostram graficos de carga durante ensaios com 1 e 2 passes.
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(&)

10
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Figura 22- Variagdo da carga e do tempo em fungéo do deslocamento do pun¢do durante os
ensaios do procedimento chapa para amostra com 1 passe.
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Figura 23- Variacéo da carga e do tempo em funcéo do deslocamento do puncéo durante os
ensaios do procedimento chapa para amostra com 2 passe.

4.1.2.3 Tubular

As figuras 24 e 25 mostram gréaficos de carga durante ensaios com 1 e 2 passes.
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0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
deslocamento (cm)

Figura 24- Variagdo da carga e do tempo em fungéo do deslocamento do pun¢do durante os
ensaios do procedimento tubular para amostra com 1 passe.
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Figura 25 - Variagéo da carga e do tempo em fungédo do deslocamento do pungédo durante os
ensaios do procedimento tubular para amostra com 2 passes.

A tabela 10 segue com os valores de carga maxima e pressdo maxima e velocidade
do puncdo durante os ensaios de extrusdo de tarugo, chapa e tubular, respectivamente.

Tabela 10- Carga maxima, Pressdo e Velocidade do Puncéo durante os ensaios utilizando os
procedimentos tarugo, chapa e tubular.

Amostras Carga Maxima Pressdo Maxima Velocidade do
Puncéo
(Ton) (MPa)
(mml/s)
Tarugo
1 passe 16 887 0,55
2 passes 18 1065 0,59
4 passes 18 1065 0,58
Chapa
1 passe 6 355 0,53 mm/s
2 passes 7 414 0,50 mm/s
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Tubular

1 passe 14 828 0,53 mm/s

2 passes 15 887 0,55 mm/s

4.2 Caracterizacdo Microestrutural
Esse topico sera subdivido em 3 itens relacionados aos involucros utilizados e
serdo observadas as microestruturas referentes a 1 e 2 e 4 passes. As microestruturas

foram observadas em relacdo ao plano Y (Figura 13).
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4.2.1 Tarugo

A Figura 26, ilustra as microestrutura obtidas no processamento via EAC nas
condigdes: compactado (MEV) (Figura 26a), com 1 passe (Figura 26b), com 2 passes
(Figura 26¢) e com 4 passes (Figura 26d) (MO) utilizando rota C.

Figura 26- Material nos estados: a) Compactado (MEV); b) com 1 passe (MO); c) com 2
passes (MO); d) com 4 passes (MO).
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4.2.2 Denso

A Figura 27 é referente as microestruturas do material nos estados: como
recebido (Figura 27a) e com 4 passes partindo de material (Figura 27b).

Figura 27— Microestrutura material a) como recebido (MO); b) com 4 passes(MO).

4.2.3 PO de Titanio

Neste sub item serdo apresentadas as microestruturas do p6 de titanio processado
através dos involucros de chapa e tubular.
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4.2.3.1 Involucro de chapa
Na Figura 28a, 28c e 28e, sdo observadas as microestruturas apds 1 passe e as
Figuras 28b, 28d e 28f ilustram a propagacdo de uma trinca no material. A figura 29 é

referente ao segundo passe seguindo a rota processamento A.

Figura 28- Analise Microestrutura de material processado com um passe com involucro de chapa;
figuras a), c) e e) Microestrutura do material regides sem trincas com aumentos de 100x, 200x e
500x, respectivamente. Figuras b), d) e f) Microestrutura do material regides contendo trincas
com aumentos de 100x, 200x e 500x, respectivamente (MO).
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Figura 29 — Microestrutura obtida no 2 passe utilizando a rota A (MO).
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4.2.3.2 Invélucro tubular

As figuras 30, 31 e 32 sdo referentes ao material compactado no ensaio
interrompido no canal de entrada, com 1 passe e com 2 passes, respectivamente.

Figura 30- Microestrutura observado no p6 de titanio compactado no canal de entrada (MO).
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Figura 32 - Microestrutura do material processado através do invélucro tubular com 2 passes.
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4.3  Caracterizagdo das Propriedades Mecanicas

4.3.1 Dureza

Neste topico serdo apresentados os resultados de dureza para 0s processamentos

denominados de tarugo, denso e po de titanio, sendo este ultimo dividido em chapa e

tubular. No procedimento tubular uma amostra teve o seu ensaio interrompido no canal

para elaboracdo de um mapa de dureza. E apresentado, também, uma comparacéao entre

as durezas dos involucros utilizados.

4.3.1.1 Tarugo

Os resultados de dureza sdo apresentados na tabela 11.

Tabela 11- Resultados de dureza do Procedimento de Tarugo

Estagio de Processamento Dureza HV Desvio Padréo
Compactado (no ensaio interrompido) 81 5
1 passe 228 7
2 passes 268 8
4.3.1.2 Denso

Os resultados de dureza sdo apresentados na tabela 12.

Tabela 12 - Resultados de dureza do procedimento Denso.

Estagio de Processamento Dureza HV Desvio Padréo
Como recebido 217 6
4 passes 312 12

4.3.1.3 P6 de Titanio

Os resultados de dureza obtidos para os 2 invélucros em cada passe podem ser

constatados através da tabela 13.

Tabela 13- Resultados de dureza obtidos no procedimento com invélucro de chapa fina e com

involucro tubular

Estagio de Dureza HV Desvio padrédo
Processamento
1 passe chapa 207 7
2 passes chapa 233 8
1 passe tubular 302 6
2 passes tubular 318 6
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O mapa de dureza referente a amostra com ensaio interrompido no canal de entrada é
ilustrado na figura 31. E a tabela 14 mostra os resultados de dureza para regides da borda
(HV1), regido intermediéria (HV2) e o centro da amostra interrompida (HV3).

Mapa de dureza

P tm
270 e ‘m

260 \./"’.\""""'J‘1Ir

—8— borda

Cureza HY

—a— regiao inter mediaria

centro

P 10 T 50 Aan cn

L
(s

Posicdoem relacdo ao eixox mm

Figura 33— Mapa de dureza da amostra compactada com ensaio interrompido no canal de
entrada.

Tabela 14— Valores de dureza em HV das endentacdes utilizadas no mapa de dureza.

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 |11 | Média | Desvio
Padrédo

HV1 | 245 | 271 | 257 | 263 | 265 | 262 | 263 | 265 | 267 | 275 | 270 | 264 8
B

HV2 | 255 | 281 | 277 | 276 | 274 | 268 | 278 | 275 | 279 | 278 | 275 | 275 7
I

HV3 | 229 | 256 | 269 | 273 | 272 | 262 | 284 | 262 | 276 | 268 | 279 | 267 15
C

4.3.1.4 Dureza dos Invélucros
A tabela 15 é referente a comparacao de dureza dos invélucros.

Tabela 15— Comparacao de dureza entre os involucros

Invélucro Dureza HV Desvio padréo
Tarugo ASTM 1020 170 5

Chapa fina 150 8

Ac0 Inox 268 7
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4.3.2 Flexao

No primeiro item s&o apresentados os graficos de carga de flexdo - extenséo de
flex&o para 4 amostras com 1 e 2 passes. Na Tabela 16 s&o apresentados os resultados de
carga maxima, tensdo de ruptura transversal, angulo de fratura e tensdo no plano de

fratura. O segundo topico contém uma andlise detalhada das superficies de fratura.

4.3.2.1 Cargas

As amostras do procedimento tubular com 1 e 2 passes, conforme Tabela 9 (pag
31), foram submetidas a ensaios de flexdo, obtendo como resultados os graficos de carga
— extensdo de flexdo. As tabelas apresentam os valores de carga a maxima, tensdo de
ruptura, calculada através da equacao 4, e angulo de fratura referentes aos 4 corpos de
corpos de prova. Os corpos de prova Bl, B2, B3 e B4 sdo referentes a amostra com 1
passe. Os corpos de prova Al, A2, A3 e A4 séo referentes a amostra com 2 passes.As

figuras 34,35,36 e 37 sdo referentes as amostras processadas com 1 passe.
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Figura 34 - Gréfico de Carga versus Extensdo da amostra B1.
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Figura 35— Gréfico de Carga versus Extensdo da amostra B2.
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Figura 36- Gréfico de Carga versus Extensdo da amostra B3.
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Figura 37 - Gréfico de Carga versus Extensdo da amostra B4.

Os gréficos de carga versus extensdo 38,39,40 e 41 sdo referentes as amostras
processadas com 2 passes.
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Figura 38 - Gréfico de Carga versus Extensdo da amostra Al.
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Figura 39 - Gréfico de Carga versus Extensdo da amostra A2.
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Figura 40 - Grafico de Carga versus Extensdo da amostra A3.
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Figura 41 - Gréfico de Carga versus Extensdo da amostra A4.

A tabela 16 apresenta os valores de cargas méaximas, tensdes de ruptura
transversal, angulo de fratura e tensdo no plano de fratura das amostras com 1 passes (B1,
B2,B3 e B4) e com 2 passes (Al, A2,A3 e A4), calculada através do circulo de Mohr da
Figura 42 . Considerando o Circulo de Mohr, para a amostra com 1 passe temos como
dados: um angulo o de 45°,0, =0 e o, =604. No entanto, o Circulo de Mohr utiliza o
20 para o calculo da tensdo no plano de fratura (o, ) e angulo 2a gira no sentido anti-

horario. Dessa forma, a reta AB ficaria sobreposta a reta AD o que resulta em o, =

(0,—0,) (604-0)
> -

=302MPa. Na amostra com 2 passes temos como dados: um

angulo a de 90°,0, =0 e o, =504. Para esse caso, considerando 2a = 180° a reta AB

ficaria sobreposta a reta OE resultando em o, = o, — o, =504—0 =504.
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Figura 42- Circulo de Mohr utilizado para calcular a tensao de ruptura no plano de fratura.

Tabela 16 - Cargas maximas, tens6es de ruptura transversal, angulo de fratura e tensdo no

plano de fratura das amostras com 1 passes (B) e com 2 passes (A).

Carga
Orr A Op
Amostras maxima
(MPa) () (MPa)

(N)
B1/1P 1573 591 296
B2/1P 1636 614 307

45

B3/1P 1584 595 298
B4/1P 1634 618 309
Média 1607 605 - 302
Desvio

33 13 - 7
Padrao
A1/2P 1383 518 518
A2/2P 1270 477 477

90

A3/2P 1471 552 552
A4/2P 1249 469 469
Média 1343 504 - 504
Desvio

104 39 - 38
Padrao
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4.3.2.2 Fratura
As Figuras 43 e 44, ilustram as vistas laterais e as superficies de fratura de
amostras com 1 e 2 passes, respectivamente, obtidas através de microscopia ética. A partir

das Figuras 43a e 44a foram obtidos os angulos de fratura apresentados na Tabela 16.

Figura 44 - Material fraturado com 2 passes: (a) vista lateral (MO); (b) vista frontal (MO).

Nas figuras 45 e 46 séo apresentados as fractografias e as vistas superior e lateral

da superficie de fratura das amostras com 1 e 2 passes, respectivamente, obtidas em MEV.
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Figura 45— Imagens MEV amostra com 1 passe; a) vista superior (MEV); b) vista lateral
(MEV).

Figura 46 — Imagens MEV amostra com 2 passes; a) vista superior (MEV); b) vista lateral
(MEV).

Para um entendimento mais amplo do modo de fratura do material, as amostras
com 1 e 2 passes tiveram as suas superficies de fratura mapeadas partindo da regido da
aplicacdo de carga até a regido em que ocorre a maxima tensdo trativa na amostra (Figura

47). As cargas e o0 angulo de fratura podem observadas na Tabela 16.

58



Figura 47 — Montagem das fotos referente a regido de fratura da amostra com 1 passe, mostrando
0 ponto no qual a carga foi aplicada e o angulo referente ao plano de fratura.

A Figura 48 mostra as micrografias da regido de maxima tensdo trativa até a
aquela de aplicacdo da carga. A ampliacdo foi aquela que permitiu uma caracterizagdo

microestrutural na dire¢do da fratura da amostra com 1 passe.
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Figura 48 — Mapa da vista lateral da amostra com 1 passe (MEV).
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A Figura 49 é relativa a superficie de fratura da amostra com 2 passes. As cargas

e o0 angulo de fratura podem observadas na Tabela 16.

oP

A

Figura 49- Montagem das fotos referente a regido de fratura da amostra com 2 passes,
mostrando o ponto no qual a carga foi aplicada e o angulo referente ao plano de fratura.
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A Figura 50 mostra as micrografias da regido na qual foi aplicado a carga até a
regido maxima tensdo trativa. A ampliacdo foi aquela que permitiu uma caracterizagdo

microestrutural na dire¢do da fratura da amostra com 2 passes.
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Figura 50 - Mapa da vista lateral da amostra com 2 passes (MEV).
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5 DISCUSSAO

51  Aspectos Dimensionais

Analisando as figuras 16 e 18 é possivel observar que os materiais dentro do
involucro apds 1 passe adquirem um formato semelhante a um de paralelogramo em
consequéncia da deformacdo cisalhante aplicada. No segundo passe, 0s materiais
assumem uma configuracdo analoga a inicial devido a rotacdo imposta que ativa os planos
opostos aos utilizados no primeiro passe. A amostra processada no invélucro de chapa
fina, Figura 17, ndo repete este comportamento. Isto se deve ao fato de que a amostra foi
reinserida para o 2 passe utilizando a rota A. Estes comportamentos estdo em
conformidade com o modelo de cisalhamento proposta realizada por Furukawa et al.
(1998) para o processamento por EAC. Neste estudo, foram observados os formatos das

amostras processadas por EAC para até oito passes seguindo 4 rotas de processamento.

5.2  Carregamentos obtidos nos ensaios EAC

Os graficos de carga obtidos nos ensaios EAC mostram um valor de carga maxima
superior nos ensaios com 0 processamento tubular quando comparado com o
processamento de chapa (Tabela 10). Esse fato pode ser explicado pela grande diferenca
de espessura dos involucros nesses dois processamentos. Devido a baixa espessura do
involucro de chapa podemos considerar que o mesmo foi processado de forma direta, ou
seja, seus resultados seriam similares aos de um material processado sem a utilizacdo de
involucro. No entanto, durante a etapa de processamento o procedimento sem involucro
ndo obteve éxito durante os ensaios. Dessa forma, esses dois procedimentos foram
analisados afim de verificar a influéncia do invélucro no processamento. Foi observado,
também que as cargas obtidas no processamento de tarugo sdo proximas aquelas obtidas

no processamento tubular, (Tabela 10).

A pressdo méaxima foi calculada com intuito de comparar os resultados de tensdo
de ruptura transversal obtidos no processamento tubular com os valores encontrados por
LAPOVOK (2008), estudo no qual é aplicada a técnica de retro pressdo. Essa
aproximacéo ¢ feita pela forca de reacdo exercida pelo cal¢o anterior gerando a pressédo
méaxima (Tabela 16). No processo de back pressure um puncdo aplica uma carga
controlada no canal de saida da matriz. Logo, esta estimativa considera o processo ideal
no qual as perdas relacionadas ao atrito séo inexistentes. A velocidade do puncgéo foi
medida a fim de comprovar que a taxa de deformacao aplicada nas amostras é linear, e

assim o processo de consolidacdo dos pés serd uniforme. Os gréaficos das Figuras 19, 20,
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21, 22, 23,24 e 25 mostram que a taxa de deformacéo aplicada durante a segunda etapa,
na qual ocorre a deformacédo efetiva do corpo de prova, é linear, com isso, podemos
estimar que a consolidacéo de pé de titanio através de Deformacédo Plastica Severa por

Extrusdo Angular em Canal € homogénea.

5.3  Analise Microestrutural

Na amostra com 1 passe, relacionada ao procedimento de chapa é observado o
alongamento dos particulas na direcdo do cisalhamento, caracteristico da deformacéo
imposta via EAC e as bandas de deformacéo (Figuras 28a, 28c e 28e). Nas Figuras 28b,
28d e 28f é observada uma regido da amostra que contém uma trinca que se propaga na
direcdo do cisalhamento. Esta propagacéo de trinca pode ser explicada pela menor pressao
hidrostatica aplicada nessa amostra em relacdo ao procedimento tubular. Com 2 passes,
com a aplicacdo da rota A pode-se notar que as particulas continuam alongados na dire¢do
do cisalhamento, promovendo o aumento na area de superficie, permitindo assim, o

desaparecimento das trincas as quais se propagavam no material, (Figura 29).

Ao examinar as metalografias das amostras com 1 passe referentes ao
procedimento de tarugo (Figura 26) e tubular (Figuras 30,31 e 32) a microestrutura revela
particulas alongadas na dire¢cdo do cisalhamento, bandas de deformacdo e aumento
significativo de suas areas de superficie. No passe seguinte, empregando a rota de C,
pode-se constatar que as particulas retomam seu aspecto inicial (equiaxiais) e perda da
direcionalidade exercida pelo cisalhamento. No entanto, a consolidacdo entre suas
superficies ndo é desfeita, pois ainda se observa um incremento de dureza (Tabelas 11 e
13). A amostra densa processada segundo o procedimento de tarugo, sofreu grande
deformacéo devido aos 4 passes, ndo permitindo a visualizagdo dos contornos de gréo,

impossibilitando, dessa forma, a comparag¢do com 0s outros procedimentos.

Segundo DIETER, a utilizacdo de elevadas pressdes hidrostaticas compressivas
promovem a reducdo da ocorréncia de trincas no material. Em virtude da diferenca
dréstica entre as espessuras dos involucros tubular e chapa havera uma grande diferenca
na pressdo maxima aplicada durante o ensaio (Tabela 10). Tal fato, pode ser fator
indicativo de consolidagdo mais eficiente do material através de EAC se 0 mesmo tiver o
sofrido uma maior pressdo hidrostatica. Este fato pode ser comprovado a partir da
caracterizagdo microestrutural, na qual € observado trincas no processamento com chapa

(Figuras 28b, 28d e 28f) que estdo ausentes no processamento tubular (Figura 29).
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5.4  Analise das Propriedades Mecanicas

5.4.1 Dureza

As durezas obtidas no processamento tubular sdo superiores as encontradas no
processamento de chapa, (Tabela 13). O processamento tubular atingiu dureza com
apenas dois passes similar a aquela obtida para o material denso submetido a 4 passes. Os
valores alcancados pelo procedimento de chapa com 2 passes sdo comparadveis com 0
material denso recebido sem processamento e com o procedimento de pastilha com 1
passe (Tabelas 12 e 13). A partir desta analise, é possivel avaliar a grande influéncia dos
involucros durante o processamento e obter um melhor entendimento sobre o efeito da
pressdo hidrostatica na evolucdo microestrutural e nas propriedades mecénicas dos
materiais. Na Tabela 15 pode ser notada a grande diferenca de dureza entre o invélucro
tubular em relacdo ao de chapa. Tal fato pode ser indicativo do aumento da presséo

hidrostatica associada ao processamento.

O mapa de dureza da amostra interrompida no canal de entrada, (Figura 33),
mostra que a compactacdo realizada no processamento tubular ocorre de forma
homogénea: ndo haver diferenca significativa de dureza entre centro, borda e regido
intermediaria do processamento tubular processado por EAC. A Tabela 14, ratifica essa

analise mostrando os valores de dureza nas 3 regiGes citadas.

5.4.2 Ensaios de Flexao

5.4.2.1 Cargas

No artigo publicado por LAPOVOK (2008) sdo apresentados valores de tensao
ruptura na faixa de 250 a 300 MPa para processamento de pds de Titdnio a uma
temperatura de 300°C, 450 a 850 MPa quando o processamento se da a uma temperatura
de 400° C, com uma retro presséo de 262 Mpa em todos os processamentos EAC. Este
processamento de Extrusdo Angular em Canal realizado pelos outros, visava a
consolidacdo de pds de titdnio em uma matriz com um angulo de 90°. No entanto, a
matéria prima processada tem composicao da liga Ti-6Al-4V. Os valores de resisténcia
mecénica obtidos no presente trabalho utilizando Titanio puro estdo na faixa de 500 a 600
MPa com uma temperatura de processamento de 375° C e pressdo maxima entre 800 a
900 MPa, (Tabela 10). O gréfico da Figura 51, ilustra a comparacdo de valores obtidos
neste trabalho com aqueles obtidos por (LAPOVOK, 2008), € possivel verificar que os
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valores encontrados na presente pesquisa se aproximam daqueles obtidos para a liga de
Titanio, mostrando a viabilidade da consolidacéao de titdnio sem a adigéo de elementos de
liga via Extrusdo Angular em Canal.
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400°C
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0
0 200 400 600 800 1000

Retro Pressdo (MPa)

Figura 51- Comparacéao dos valores de tensédo de ruptura versus retro pressdo em diferentes
temperaturas obtidos neste texto com os apresentados por (LAPOVOK,2008)

*Valores de retro pressdo aproximados tomando se em conta com uma estimativa dos valores de

pressdo maxima encontrados nos ensaios EAC.

Analisando os resultados obtidos no ensaio de flexdo, pode ser observado que o
material com 1 passe no processamento tubular possui carga maxima de ruptura e tensao
de ruptura médias superiores as do material com 2 passes, (Tabela 16). Verifica-se,
portanto, que ocorreu uma diminuicdo do valor de tensdo de fratura , vindo a caracterizar

uma fragilizacdo do material.

5.4.2.2 Fratura

Para um melhor entendimento do processo de fratura, foi realizada uma
investigacdo mais apurada das superficies de fraturas em MEV das duas amostras. Essas
superficies podem ser observadas nas figura 43 e 44, que sdo referentes as vista lateral e
superior das amostras processadas com 1 e 2 passes, respectivamente. Na amostra com 1
passe, a fratura ocorreu em angulo de 45° e na com 2 passes em angulo de 90°, (Tabela
16). Utilizando esses angulos de propagacao de fratura foram calculadas os valores da

tensdo normal gque atua no plano da fratura, fazendo o uso do circulo de Mohr.

66



Observando os resultados das tensdes normais calculadas no plano de fratura,
verifica-se que o caminho de propagacao da fratura na amostra com 1 passe nédo segue a
diregdo do plano (1 1 0) a 45°. Devido ao fato, deste corpo de prova resistir & uma tensdo

de ruptura transversal ( o, ) superior a aplicada no plano de fratura (o), (Tabela 17).

Tabela 17-Resultados do ensaio de flexdo no plano de fratura e dureza.

Condigéo Onr (MPa) o, (MPa) Dureza (HV)
1 passe 604 302 302
2 passes 504 504 318

A analise macroscoépica da fratura indica os locais nos quais foram aplicados a
carga e a regido de tensdo trativa maxima para as amostra com 1 e 2 passes, (Figuras 43
e 44). As analises fractograficas evidenciam que a fratura, em ambos os casos é fragil, em
virtude de nio serem observadas zonas de deformacao plastica, (Figuras 52b e 53b). E
verificado que a propagacao da fratura segue o caminho dos contornos das particulas seja
para as amostras com 1 e aquelas de 2 passes. Tal fato indica um modo de fratura como

fragil e intergranular.
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Figura 52 — a) Indicacgéo do local no qual foi aplicado o zoom; b) Vista mais detalhada da
regido da fratura na qual foi aplicada a tenséo trativa na amostra com 1 passe.
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Figura 53 - a) Indicag&o do local no qual foi aplicado o zoom; b) Vista mais detalhada da
regido da fratura na qual foi aplicada a tenséo trativa na amostra com 2 passes.

A partir deste estudo, é possivel observar que a amostra com 2 passes possui
resisténcia mecanica superior aquela de 1 passe, de acordo com os resultados de dureza e
caracterizacdo microestrutural. No entanto, no quesito tenacidade, a amostra com 1 passe

se mostrou superior, devido a sua maior tensao de ruptura transversal.
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CONCLUSOES

(i)

(i)

(iii)

(iv)

(v)

(vi)

A Deformacéo Plastica Severa mostrou ser uma alternativa eficiente ao
processo de sinterizacdo convencional na obtencdo de componentes de

Titénio puro para aplicacGes biomédicas.

A utilizagdo da Extrusdo Angular em canal permitiu a consolidagdo em
baixa temperatura e de forma rapida, sem utilizacéo de fornos de atmosfera

controlada.

O processo de compactacao dos pés de Titanio utilizando a matriz de EAC
se mostrou homogénea. O material ndo apresenta, ap0s 0 processamento
EAC, diferencas significativas nos valores de dureza da borda em relacéo

a regido central no processamento tubular.

As microestruturas de primeiro passe apresentaram particulas alongadas
na direcdo do cisalhamento, bandas de deformacdo, e assim aumento
significativo de superficies das particulas. No passe seguinte, é verificado
que as particulas retomam seu aspecto inicial. No entanto a consolidacao
entre superficies das particulas ndo é desfeita. Isso € verificado pelo
aumento nos valores de dureza. Tal fato é um indicativo do sucesso no

processo de consolidacéo.

As durezas obtidas no segundo passe do processamento tubular séo
superiores as aquelas encontradas para 0s processamentos de tarugo e
chapa. Esses valores de dureza obtidos no processamento tubular sdo
comparaveis com aqueles obtidos para o material denso processado com 4

passes utilizando o procedimento de tarugo.

Os valores de tensdo de ruptura transversal obtidos neste texto séo
similares aos valores de resisténcia mecanica observados para a liga Ti-
6Al-4V, consolidada por Extrusdo Angular em Canal com parametros de

processamento similares. Tal fato indica a eficiéncia do processo de
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(vii)

(viii)

(ix)

consolidacéo via Extrusdo Angular em Canal para obtencdo de tarugos de

Titanio puro.

O procedimento tubular se mostrou superior ao procedimento de chapa nos
quesitos de integridade microestrutural e dureza. Pois com apenas 1 passe
0 material consolidado ndo apresentou trincas. No entanto, o procedimento
de chapa precisou de 2 passes para eliminacao das trincas encontradas. Em
relacdo aos valores de dureza encontrados o procedimento tubular foi

aproximadamente 70% superior ao procedimento chapa.

O procedimento tubular com apenas 2 passes apresentou dureza similar

aos resultados do material denso com 4 passes

A andlise das fractografias das amostras submetidas ao ensaio de flexao
mostraram que modo de fratura foi fragil, e que a propagacéo de fratura
segue 0s contornos das particulas, tanto para as amostras com 1 como
para a com 2 passes.
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7 PROPOSTA PARA TRABALHOS FUTUROS

Para um melhor entendimento do processo de fratura do po de titanio
comercialmente puro é recomendavel para trabalhos futuros que sejam processadas
amostras com 3 e 4 passes seguidas de caracterizacdes micorestruturais, de resisténcia
mecanica e de fratura de forma a obter um fator de comparacao aos resultados do presente
estudo. E recomendavel uma analise de textura das bandas de deformagéo, para investigar
a possivel influéncia das bandas na tensdo de ruptura transversal das amostras de passe
impar. Outro ensaio importante que pode ser aplicado em pesquisas futuras é o Charpy
Instrumentado. Nestes ensaios sdo calculados a energia necessaria para fraturar o material
e comparar a tenacidade do pé de titanio consolidado através de EAC nos estados com 1,
2, 3 e 4 passes.
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