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RESUMO

Um dos provaveis campos de aplicacdo da Deformacao Plastica Severa
(DPS) é o de implantes bioldgicos, e 0 material mais investigado neste contexto
€ o titAnio e suas ligas. A motivacdo para o presente trabalho segue uma
tendéncia geral que objetiva a substituicdo do Ti-6Al-4V por Ti comercialmente
puro, pré-requisito para isso sendo o aumento da resisténcia mecéanica do
segundo material. Diminuicdo de custo e auséncia do Al e V justificam a
substituicdo. Para realizar o aumento de resisténcia diversos processos de
DPS estdo disponiveis, mas investigacdes muito recentes mostraram que a
sequéncia extrusdo em canal angular (ECAP) seguida de laminacdo ou
extrusdo obtém excelentes resultados. Neste trabalho DPS foi aplicado a Ti
comercial Grau 2 empregando: (i) quatro passes ECAP; (ii) idem, seguido por
laminacdo em temperatura ambiente; (iii) idem, seguido por laminacdo a
-100°C. O foco do trabalho esta centrado no processo (iii), em sua influéncia
nas propriedades mecanicas, endurecimento por deformacéo, sensibilidade a
taxa de deformagdo e microestrutura. Os maiores resultados resisténcia
mecanica foram obtidos com apenas dois passes ECAP seguidos de laminacao
a -100°C. Isto foi conseguido por apreciavel redugdo de tamanho de gréo e alta
densidade de discordancias. A deformagdo sub-zero também afetou
positivamente o comportamento em fadiga de alto ciclo, a energia de fratura
Charpy e a estabilidade térmica; esta ultima determinada por medidas de
microdureza e célculo da energia de ativacdo para recristalizacdo aparente via
DSC. Também foram estudadas uma série de propriedades — aqui chamadas
de propriedades tecnoldgicas, que sdo criticas para o produto final. Os
resultados mostram que o processamento SPD sub-zero prejudica a
usinabilidade, aumenta a resisténcia a corrosao e pode produzir parafusos para
implantes 6sseos cujo limite de torque esta acima das especificacdes para este
produto, embora com angulo de fratura sob torque menor do que o da liga Ti-
6Al-4V.
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MICROSTRUCTURAL EVOLUTION AND PROPERTIES OF PURE TITANIUM
GRADE 2 SUBJECTED TO SEVERE PLASTIC DEFORMATION

ABSTRACT

One of the most probable fields of applications of Severe Plastic
Deformation (SPD) processes is that of biological implants, and the most
investigated metallic material in this context is titanium and its alloys. The
motivation for the present work follows a general tendency which aims to
substitute the Ti-6Al-4V alloy for commercially pure Ti; a prerequisite for such
replacement being the mechanical strength enhancement of the latter. Lower
cost and the absence of the harmful Al and V justify the substitution. For the
purpose of strength enhancement a number of SPD processes are available,
but very recent investigations showed that the combination of Equal-channel
angular pressing (ECAP) with rolling or extrusion gives excellent results. In this
work SPD was applied to commercial Ti Grade 2 employing (i) four ECAP
passes; (i) same followed by rolling, at room temperature and (iii) same
followed by rolling at — 100°C. The focus of the investigation is centred on
process (iii), its influence on mechanical properties, work hardening capacity,
sensitivity to strain rate, grain size and microstructure. Highest mechanical
strength among all other process conditions was produced by only two ECAP
passes plus rolling at — 100°C. This was achieved by the establishment of a
very small grain size and a high density of dislocations. The sub-zero mode of
deformation also affected positively the high cycle fatigue behaviour, the Charpy
fracture energy and the thermal stability; that was determined by microhardness
measurements and calculation of the activation energy for recrystallization
employing DSC. Additionally were investigated a series of properties — here
called technological properties — of utmost importance for the final product:
Results show that sub-zero SPD is harmful to machinability, benefits corrosion
and produces screws for bone implants whose torque limit is above this product

specifications but its torque fracture angle is smaller than for the Ti-6Al-4V alloy.
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SIMBOLOS E ABREVIACOES

ECAP = extrusdo em canal angular
DPS= deformacdao plastica severa

LTA= laminacdo em temperatura ambiente
LTC= laminag&o a -100°C

CE= extruséo a frio

d = tamanho de grao

EFE = energia de falha de empilhamento
G = modulo de cisalhamento

K = coeficiente de resisténcia

CP= comercialmente puro

b = vetor de Burgers

n = expoente de encruamento

o = tensao

0o = limite de proporcionalidade

o; = tenséo de Peierls

oy = tenséo de escoamento

oy = limite de resisténcia

¢ = deformacao

€y = deformacéao uniforme

p = densidade de discordancias no cristal
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a = constante que depende da natureza da discordancia e varia entre 0,5 e 1.

W = arco de curvatura da intersecgcao entre os canais da matriz

® = angulo entre os canais da matriz

y = deformacéo cisalhante

Tr= tenséo cisalhante resolvida

Tre=teNsao cisalhante critica resolvida

ky= constante pre exponencial da equacgéao de Hall-Petch
T=torque

LT= limite de torque

AR= angulo de ruptura
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D= diametro do parafuso

L= comprimento inicial de amostras ensaiadas em tor¢ao



1. INTRODUCAO

Implantes cirdrgicos fazem uso intensivo da bem conhecida liga Ti-6Al-
4V; entretanto consideracfes de custo e dos efeitos do Al e V na saude
humana tém motivado estudos visando sua substituicdo . A tendéncia atual em
pesquisa e desenvolvimento de ligas de Ti para aplicacdes biomédicas é o
desenvolvimento de composices com baixo modulo eléstico, livres de
elementos téxicos e alérgicos, mas mantendo as boas propriedades mecéanicas
da liga Ti-6Al-4V [1]. Um candidato para a substituicdo € o Ti Grau 2, que
apresenta menor custo inicial, auséncia de elementos de liga indesejaveis, e
possivelmente melhor resisténcia a corrosdo. No entanto, a tensao de
escoamento desse material no estado recozido é de aproximadamente 350
MPa, enquanto que a liga Ti-6Al-4V alcanca 795 MPa [2].

E bem conhecido que o principal efeito da aplicacdo de técnicas de
Deformacao Plastica Severa (DPS) € o aumento da resisténcia mecanica
devido a reducédo do tamanho de grdo; entre essas técnicas, a Extrusao em
Canal Angular (ECAP) se destaca pela possibilidade de obter amostras
suficientemente grandes para aplicacBes praticas e tem sido demonstrado que
para elevar a tensdo de escoamento do Ti puro a valores da ordem de 1000
MPa [3-6], ela pode ser combinada com outros processos de conformacao,
como por exemplo, a laminagédo convencional. Além do aumento da resisténcia
mecéanica devido ao efeito Hall-Petch, demonstrou-se que o refino da
microestrutura pode melhorar outros importantes requisitos de materiais para
implantes como: biocompatibilidade; osseointegracdo (fenbmeno relacionado a
integracdo do implante com os tecidos 6sseos ao seu redor), e resisténcia a
fadiga [7-9].

De trabalhos anteriores do Grupo de Pesquisa em DPS do DEMa da
UFSCar [6,10, 11] foi estabelecida a capacidade de processar o Ti Grau 2 via
diferentes rotas de processamento, (ECAP e laminac&o). Nestes trabalhos foi
encontrado que algumas condi¢cées de processamento conferem excelentes

propriedades para o Ti Grau 2. Uma destas condi¢cdes € a combinacao de dois



passes ECAP a 300°C seguidos por laminacdo a -100°C com reducdo de
espessura igual a 70%; essa rota de processamento resultou em limites de
escoamento e de resisténcia a tracao superiores aquela de liga Ti-6Al-4V [6].

A fim de esclarecer esse comportamento, ainda ndo muito bem
entendido na literatura, o presente trabalho tem como objetivo entender a
evolugdo microestrutural e o comportamento mecéanico, sob carregamento
estatico e ciclico, da combinacdo da deformacdo ECAP com a laminagcdo em
baixas temperaturas do Ti Grau 2. Portanto, investigou-se a DPS em
temperaturas criogénicas, 0 mecanismo de geracdo de propriedades
mecanicas favoraveis e a microestrutura do material processado. O trabalho
também abrange estudos da estabilidade térmica do Ti processado via DPS e a
avaliacdo de propriedades tecnoldgicas relacionadas com as suas possiveis
aplicacdes. Essas propriedades séo: usinabilidade, corrosdo, e mais a
resisténcia torsional de um parafuso fabricado com o material processado por
DPS no DEMa.

Portanto, o presente trabalho buscou investigar assuntos relevantes em
toda a cadeia de utilizacdo do Ti CP2, desde o material até seu desempenho
em meio intracorporeo simulado. Com relacdo ao material avaliaram-se as
variaveis de processamento termomecanico DPS e as propriedades mecéanicas
resultantes; em relacdo aos processos de fabricacdo dos possiveis produtos-
fim deste metal foram analisadas a estabilidade térmica e a usinabilidade. O
desempenho do produto final foi testado através de ensaios de torcdo, e o
desempenho referente ao seu uso como implante, foi avaliado medindo as
propriedades de corrosdo em meio intracorpdreo simulado.

No Capitulo 2 serdo revistos os fundamentos tedricos da deformacéo
plastica em materiais metalicos, os conceitos do fenébmeno do endurecimento
por deformacgé&o e uma revisao da literatura sobre a utilizacdo de processos de
DPS para obtencdo de grdos ultrafinos. Ainda no mesmo capitulo ha uma
breve descricdo da importancia da utilizagdo do Ti e dos resultados da
utilizacdo de técnicas de DPS. Também é apresentada uma revisdo sobre o
fendbmeno de fadiga e propriedades de impacto em materiais com granulacéo

ultrafina. Por fim, sdo revistas as propriedades tecnoldgicas (corrosao,



usinabilidade e torc&o), que sdo objeto de investigacdo no presente trabalho.
No Capitulo 3 serdo apresentados 0s procedimentos experimentais, no
Capitulo 4 os principais resultados obtidos e no 5° discute-se o comportamento
mecanico, a estabilidade térmica, a microestrutura pés processamentos DPS, e
a viabilidade de aplicacdo comercial do material processado por DPS em
funcdo dos resultados das propriedades tecnoldgicas. Por fim, o capitulo 6

contém as conclusdes do trabalho.






2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Deformacéao plastica

O processo de deformacéo plastica em metais pode ser definido como a
mudanca permanente de forma de um corpo sélido, através da aplicacdo de
uma forca acima de seu limite elastico. Essa mudanca de forma envolve a
geracdo e movimento de varios tipos de defeitos, tais como discordancias,
falhas de empilhamento e maclas [12].

A deformacéo plastica esta associada a movimentacao de discordancias
no cristal, e a tensdo requerida para produzi-la aumenta com a densidade
desses defeitos, portanto com a intensidade de deformacé&o. O aumento da
tensd@o necessaria para produzir deslizamento, devido a deformacéao plastica do
material € chamado endurecimento por deformacao ou por trabalho a frio.

Durante a deformacao plastica de um policristal ocorrem alguns eventos
importantes [12-13]:

i) os graos mudam de forma;

i) a orientacdo dos grdos muda e eles geralmente adquirem
orientacao preferencial (textura de deformacéo);

iii) a area total de contornos de grdo por unidade de volume
aumenta;

iv) a quantidade de defeitos puntiformes e de discordancias por
unidade de volume aumenta por varias ordens de grandeza.

Quando um metal é deformado plasticamente, a maior parte da energia
de deformacéo gerada é dissipada como calor, mas uma fracdo da ordem de
1% do total € armazenada sob forma de defeitos cristalinos, especialmente
discordancias. A quantidade armazenada depende do processo de
deformacéo, natureza do metal/composicao da liga, velocidade de deformacéo,
tamanho de grao inicial e temperatura de deformacdo. Essa energia retida no
cristal é a forca motriz para os processos de recuperacao e recristalizacao.

As propriedades mecéanicas dureza e resisténcia a tracdo aumentam

com a intensidade de trabalho a frio, e isso esta relacionado com o aumento da



dificuldade de movimento das discordancias no cristal. Consequentemente, a
ductilidade diminui.

O estudo do endurecimento por deformacéo é iniciado pela andlise das
curvas tensdo-deformacgao verdadeira (oy X &), frequentemente descritas por

expressdes empiricas como a de Hollomon [14], dada por:
oy = K(ey)" (&)™ (2.1)

- onde, K é o coeficiente de resisténcia, n o expoente de encruamento, € é a
taxa de deformacdo e m o expoente da sensibilidade a taxa de deformacao.
Plotando os resultados do ensaio de tracdo em coordenadas log ov versus log
v, sendo Ov e eva tensdo verdadeira e deformacéo verdadeira respectivamente,
determinam-se os valores numéricos de k e de n para uma determinada taxa
de deformacdo. No que concerne a conformabilidade a frio, um elevado valor
de k indica a necessidade de grandes esfor¢cos na deformacao; valores de n
préximos de zero indicam que ndo ha endurecimento por deformacgéo durante o
ensaio e a curva tensdo deformacéo € plana a partir da tenséo de escoamento.

Ainda das curvas tensao deformacao verdadeiras, se obtém curvas do
tipo taxa de endurecimento instantaneo, dadas por © = do/de versus o
incremento da tensao (0-0y), curvas essas conhecidas como de Kocks-Mecking
(K-M). Mais detalhes desse tipo de apresentacdo de dados serdo dados
adiante, quando da descricdo do modelo de endurecimento de K-M.

Em materiais monocristalinos a taxa de endurecimento pode ser dividida

em trés estagios:

- Estagio | ou “escorregamento facil” (easy glide): corresponde a

ativacdo de um unico sistema de escorregamento, mecanismo suficiente para
guando as discordancias constituirem obstaculos fracos por ainda estarem
esparsas. Ha baixa linearidade da taxa de endurecimento que é fortemente
dependente da orientacdo do cristal. Esse estagio ndo aparece quando a

deformacé&o ocorre por escorregamento multiplo desde o inicio.



- Estaqio II: a deformacé&o envolve escorregamento multiplo dos defeitos,
que se interceptam produzindo obstaculos fortes conhecido por florestas de
discordancias. Isso se manifesta na taxa de endurecimento linear, que €

insensivel a temperatura e ao tipo de material.

- Estégio lll: ha diminuicdo na taxa de endurecimento devido a
recuperagdo dindmica. Diferentemente do estagio I, é fortemente dependente
da temperatura, da taxa de deformacédo e do material. A presenca do estagio Il
limita a extensdo do estagio Il ou até mesmo o elimina, principalmente em

temperaturas elevadas e materiais com alta EFE.

Em altas deformacbes sdo observados um regime secundério de
endurecimento (estagio 1V) seguido por um regime de recuperacédo (estagio V)
[15].

E importante destacar que apesar de cada estagio apresentar um
mecanismo dominante, estes ocorrem simultaneamente durante a deformacao.
As caracteristicas essenciais dos estagios de endurecimento por deformacéo

estdo na Figura 2.5, que mostra curvas de K-M esquematicas, onde 6 = f(r)
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Figura 2.1. Desenho esquematico da taxa de endurecimento por
deformacdo versus tensao cisalhante, ilustrando os estagios de endurecimento

para materiais policristalinos e monocristalinos [16].

Na Figura 2.1 observa-se que a deformacdo de monocristais em um
Gnico sistema de escorregamento come¢a com uma baixa taxa de
endurecimento no estagio | seguido de um aumento rapido da taxa no estagio
II, a partir do qual a taxa de endurecimento diminui de maneira similar aos
materiais policristalinos no estagio Ill. Os materiais policristalinos apresentam
0s estagios IV e V, sendo o Ultimo resultado da recristalizacao.

No modelo de Kocks-Mecking [16], para descrever o endurecimento por
deformacao a densidade média de discordancias p € o parametro que governa

o endurecimento. A tensao esta relacionada com p de modo bastante simples:
o = aMGbp'/? (2.2)

- onde G € o0 médulo de cisalhamento, b € o modulo do vetor de Burgers, M € o
fator de Taylor e oo uma constante numérica.

O aumento da tensdo com a deformacdo é entdo determinado pela
evolucdo da densidade de discordancias, dada por um balanco entre a



multiplicacdo de defeitos induzida pela deformacdo e a sua concorrente
aniquilacao por recuperacéo dinamica.

d d d

2= ().~ ()
de e/ armazenada de/ recuperada

A taxa de armazenamento das discordancias é dada por k:pY?, sendo k;
uma constante proporcional ao caminho livre médio dos defeitos. Esse termo é
independente da temperatura. A taxa de recuperacdo é dada por k.p onde k. &
o coeficiente de recuperacdo dinamica, um parametro adimensional e
proporcional a média dos comprimentos de discordancias aniquiladas quando
ocorre recuperacdo. E fortemente dependente da temperatura e da taxa de
deformacédo k, = k, (¢, T), portanto a evolucdo na densidade de discordancias &

dada por dois fatores antagonicos:
L = kyyfp — kap (2.4)
de

Combinando a equacéo (2.2) e (2.4) é possivel obter a evolucdo da

tensdo com a deformacéo:

d
d—z =6, (1 — als) (2.5)
- sendo que:
bk
0, = an L (2.6)
- e
os, = aGb (:—:) (2.7)

Por fim, a taxa de encruamento por deformacao é dada por:

_4dr _ g _
6 = de—eo Ko (2.8)
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De acordo com esse modelo das curvas 0 versus o, ou curvas de K-M,
dois parametros operacionais podem ser definidos, ver Figura 2.2. O primeiro é
0o que expressa a taxa de endurecimento maxima. Esse parametro € uma
medida das discordancias acumuladas e esta relacionado ao endurecimento
atérmico. O segundo parametro € a inclinacdo da curva, d6/doc, que é

proporcional a taxa de recuperacao dinamica.

do

inclinagdao -
do

inclinagdo - ' S

L | do — e

G — Oy G~ 0OY
(a) h
Figura 2.2. Diagrama esquematico mostrando a definicdo de 6, e da inclinacéo

db/doc, para dois comportamentos comumente observados:

curvas 0-c linear (a) e nao linear (b) [16].

Esse modelo é conhecido como “modelo de um s6 parametro”. Estudos
realizados sobre Al puro mostraram que o0 mesmo pode ser usado para
diferentes morfologias de grdos e subgrdos; microestruturas recristalizadas e
recuperadas também obedecem a relagdo constitutiva de K-M, naturalmente
com diferentes valores de 6o e dB/do [17].

7

A estrutura deformada € uma condicdo metaestavel, e o estado de
equilibrio € alcancado por meio de agitacdo térmica. Esta é ativada por um
tratamento térmico conhecido como recozimento e a trajetoria na direcdo do
equilibrio se faz por meio de trés fendbmenos, cada um dominante em uma faixa

especifica de temperaturas:
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e Recuperacdo: Ocorre em temperaturas homoélogas baixas, entre 0,1 -
0,3 Tusao. OS mecanismos que atuam nesse processo Sao o
escorregamento com desvio e a escalagem de discordancias. A
importante consequéncia desses eventos € a formacado de subgréos ou
contornos de células e a recuperacao parcial de algumas propriedades
gue o material apresentava antes da deformagéo.

e Recristalizacdo: Da-se em temperaturas da ordem de 0,3 a 0,5 Tsz0, €

consiste na nucleacéo e crescimento de graos livres de deformagéo em
uma matriz de material deformado, que é consumida pelo crescimento
desses grdos. O requisito que caracteriza a recristalizacdo € a
movimentacdo dos contornos de grdo, que deixam atrds de si uma
estrutura cristalina livre de defeitos.

e Crescimento de Grao: ocorre em resposta a continuacdo do tratamento

térmico (ou exposicdo em altas temperaturas de operacdo) em matriz
composta por novos graos livres de defeitos. O potencial termodinamico
€ obtido pela reducéo da area total de contornos de grao. Para a maioria

dos metais a energia desses contornos é igual a = 0,5 J/m?.

2.1.1. Deformacdao plastica em metais hexagonais

Assim como em outras estruturas cristalograficas, a deformacdo de
policristais com estrutura HC comegca com o deslizamento de planos
compactos. Nos metais hexagonais ideais (c/a=1,633), o plano basal (0001) € o
anico com grande densidade atébmica, sendo os eixos diagonais <1120> as
outras direcBes compactas. Dessa forma a estrutura HC ideal é limitada a
apenas trés sistemas de escorregamento, e por iSso apresenta em geral baixa
ductilidade. No entanto, por for¢ca de diferencas entre as relagcbes c/a real e
ideal dos metais HC, em alguns metais ocorre ativagcao de novos sistemas de
escorregamento, ver Tabela 2.1. O Zr e o Ti, que possuem uma baixa relacéo

c/a, deslizam principalmente nos planos prismaticos e piramidais segundo a

direcdo <1120>, |nversamente, para metais com c/a maiores que o ideal o
escorregamento ao longo do plano basal € favorecido. No caso do Ti, que

possui relagdo c/a< 1,633, em temperatura ambiente a tensdo critica de
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cisalhamento para o escorregamento basal é muito alta (aproximadamente 110
MPa) [18]. Assim, é preferivel o escorregamento através dos planos
prismaticos, cuja tenséo critica esta em torno de 50 MPa.

Tabela 2.1. Relacéo c/a para alguns metais HC [19]

Metal cla

Cd 1,89
Zn 1,88
Ideal 1,63
Co, Mg 1,62
Zr, Ti 1,59

Devido a estas condicOes limitadas de deslizamento, este mecanismo
por si s6 ndo pode dar conta da deformacéo e a maclacéo se torna significante.
Neste modo de deformacgéo, uma regido do cristal tem sua orientacéo alterada
de modo a se relacionar de maneira definida e simétrica com a orientacdo do
restante da rede cristalina. A regido maclada é uma imagem espelho da matriz
cristalina, sendo o plano de simetria que as separa chamado de plano de
maclacao.

Tanto o deslizamento quanto a maclagcdo sdo mecanismos fortemente
afetados pela temperatura de deformacédo. Em baixas temperaturas (< 0,3
Trsas) @ maclacao é favorecida, mas em altas temperaturas novos sistemas de
deslizamento tornam-se operantes, favorecendo o0s mecanismos de
deformacdo por escorregamento de discordancias. Blicharski e outros [20]
reportaram que o principal modo de deformacdo de Ti laminado em
temperatura ambiente, inicialmente foi por maclacdo até 20% de reducéo de
espessura, mudando para escorregamento apés 40% de reducdo. Com o
aumento da temperatura, a densidade de maclas de deformag&o diminui

significativamente [21].
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2.2.Estrutura e microestrutura dos metais

A seguir serdo discutidos alguns dos principais fatores que afetam as
propriedades e microestrutura dos metais, tais como energia de falha de
empilhamento, atomos de soluto em solucéo sélida, tamanho de grao inicial,

temperatura e velocidade de deformagéo.

a) Energia de falha de empilhamento (EFE)

A maneira como as discordancias se distribuem em uma liga ou metal
depende da EFE. Quando baixa as discordancias tém baixa mobilidade devido
ao fato de as parciais estarem muito afastadas entre si. Isso implica em
dificuldade para a realizacdo de fenbmenos de escorregamento com desvio
(“cross-slip”) e escalada (“climb”) de discordancias. Com baixa mobilidade, as
discordancias geradas tenderdo a uma distribuicdo plana (homogénea) na

microestrutura, como mostrado na Figura 2.3.

Tl T TRl kel
T LT LT T T
TLTLTTLTTT

Figura 2.3. Esquema do arranjo plano de discordancias homogeneamente

distribuidas em grao encruado.

Por outro lado, metais com alta EFE apresentam discordancias
dissociadas em parciais proximas umas das outras, facilitando o
escorregamento com desvio e escalada. Isso implica em discordancias com
alta mobilidade, que tendem a se localizar em planos cristalinos com baixos
indices de Miller, assim como a aniquilar-se ao encontrar discordancias
vizinhas de sinal oposto. Devido a esses fatores, metais com alta EFE tendem

a apresentar uma distribuicdo heterogénea de discordancias como mostrado na
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Figura 2.4, onde é apresentado esquematicamente um grdo com células de

deformacédo (ou células de discordancias) no seu interior.

Figura 2.4. Esquema do arranjo em células de discordancias.

Para um dado grau de deformacdo, um metal de alta EFE apresenta
menor densidade de discordancias livres que um metal em que essa energia é
baixa. A explicacdo disso € que nos primeiros, as discordancias tém maior
mobilidade e a ocorréncia de aniquilacdo e rearranjo das mesmas € mais
frequente. Na Tabela 2.2 sdo apresentados os valores de EFE de alguns

metais.

Tabela 2.2 Valores de EFE e estrutura cristalina de alguns metais[22].

Metal Estrutura Cristalina  EFE (mJ/m?)
Ag CFC 16
Cu CFC 41
Al CFC 150
Ti HC 150
Mg HC 100-300

b) Atomos de soluto

A adicdo de atomos de soluto em um metal puro altera sua EFE,
influenciando assim na distribuicdo das discordancias apds a deformacdo. A
partir da investigacdo do comportamento de solugcbes solidas de ligas
baseadas em Cu, Ag e Ni, a conclusédo geral foi que a adicdo de soluto acarreta

uma diminuicdo na EFE, o que influencia no tamanho das células de
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discordancias [12]. A medida que se adicionam atomos de soluto ha um
gradativo aumento na densidade de discordancias e na energia armazenada na
deformacédo, assim como diminui¢do gradativa do tamanho médio da célula de

deformacéo [19].

c) Influéncia do tamanho de grao inicial

A partir de estudos com amostras de Fe possuindo diferentes tamanhos
de gréao inicial, e submetidas a um mesmo grau de deformacdo, Keh e
Weissman [23] concluiram que as amostras deformadas exibiam diferentes
densidades de discordancias, tanto maior quanto menor o tamanho de gréo
inicial. A esse respeito, Conrad e Christ [24] chegaram a uma relagdo, ver
equacao 2.9, entre deformagéo (g), tamanho de gréo inicial (d) e densidade de

discordancias (p).

s 1

" b

(2.9)
Onde k; e n sdo constantes dependentes do modo de deformacéo e b é

0 modulo do vetor de Burgers.

d) Temperatura e velocidade de deformacéo

A energia armazenada na deformacéo, a densidade e a distribuicdo das
discordancias séo fatores que dependem fortemente da temperatura na qual o
metal foi deformado. Temperaturas elevadas favorecem a mobilidade das
discordancias facilitando a aniquilacdo muatua e diminuindo a energia
armazenada. Diminuindo a temperatura de deformacao reduz-se a mobilidade
das discordancias e se favorece a formagéo de células menores e mais bem
definidas.

O efeito de diferentes velocidades de deformacgdo equivale
microestruturalmente a mudancas na temperatura; assim, um aumento €
equivalente a diminuir a temperatura de deformacédo. No entanto, € importante

ressaltar que as variagcdes de temperatura sdo muito mais determinantes na
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modificacdo da subestrutura de discordancias do que variacdes na velocidade

de deformacgéo [13].

2.3. Tamanho de gréo e resisténcia mecanica

A dependéncia da tensdo de escoamento com o tamanho de grdo é
descrita pela equacdo de Hall-Petch, que considera ser a tensdo de
escoamento inversamente proporcional a raiz quadrada do tamanho de gréo:

o, =0,+k,d &
(2.10)

- onde oy é a tensdo de escoamento, d € o didametro do gréo; o, € a
tensdo requerida para uma banda de escorregamento se propagar através do
grao e o termo ky representa a resisténcia que o contorno exerce contra a
propagacdo das bandas de escorregamento; essa resisténcia depende da
natureza do contorno, se de baixo ou alto angulo. A Tabela 2.3 apresenta
valores de ky para uma série de materiais; € importante ressaltar que o valor de
ky expressa a “eficiéncia” da redugdo do tamanho de grdo em termos do
aumento da tensédo de escoamento. Comparando por exemplo o kydo Al com o
do aco baixo carbono, vemos que se deve reduzir muito o tamanho de grao do
primeiro material para obter um bom aumento na tensdo de escoamento, ao
passo que para 0S acos uma pequena reducdo ja resulta em incrementos
significativos na resisténcia mecanica.

Essa correlagéo inversa — tamanho de grdo e resisténcia mecanica —
explica-se pela consideracdo de que o contorno de grao atue como barreira ao
movimento das discordancias. A equacdo de Hall-Petch é empirica, mas foi
comprovada experimentalmente para um grande niumero de materiais e numa
ampla faixa de tamanhos de grdo. No entanto, dados experimentais mostraram
que essa equagao ndo pode ser estendida a materiais formados por graos
muito pequenos, que se classifiquem como graos nanocristalinos (d < 100 nm)
[25].
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Uma forma modificada da equacao de Hall-Petch pode ser aplicada para
materiais que possuam estrutura com contornos de subgraos, que apesar de
ndo serem totalmente impenetrdveis as discordancias também oferecem
alguma resisténcia ao movimento destas; a Equacdo 2.11 é uma relacéo

empirica analoga a equacéao de Hall-Petch.

_ 4y 2
o, =0,+kK (d) (2.11)

onde d° é o tamanho de subgrdo ou célula de discordancia, e ky° uma
constante menor que ky (entre 1/2 e 1/5 de ky). A dimens&do dos sub-gréos é
sempre menor que a dos graos, 0 que pode causar consideravel
endurecimento, mas a descri¢éo de k" feita acima mostra que sua eficacia em

termos de bloqueio de discordancia é também menor.

Tabela 2.3. Valores de ky, constante pré exponencial da equag&o de

Hall- Petch [19].

Material ky (MN/m>?)
Aco baixo carbono 0,307
Molibdénio 0,583
Zinco 1,768
Magnésio 0,403
Cobre 0,403
Aluminio 0,068
Titanio 0,403

Estudos recentes em materiais com granulagéo ultrafina obtida por DPS
tém mostrado que estes apresentam valores de ky e o, diferentes daqueles
medidos em materiais com tamanho de grdo convencional. De modo geral
observa-se que os valores ky e 6, S80 maiores para 0s materiais severamente
deformados e esse aumento é ainda maior no caso de materiais que contém
atomos em solucéo sélida [26, 27]. A esse respeito, Hasegawa e outros [27]

estudaram a validade da relagao Hall-Petch em Al, Al-Mg e Al-Zr; a Figura 2.5
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apresenta um gréafico de tensdo de escoamento em funcdo de d*? para essas
ligas submetidas a DPS e a posterior tratamento térmico. Os resultados
mostram que ky € maior que o apresentado na literatura para o material no seu
estado recozido e aumenta com 0 aumento da concentracdo de Mg. O mesmo

vale para o, nas ligas Al-Mg, e o Al-Zr aparece como uma excecao.

Tamanho de grao (um)
100 10 1 0.5 0.3

§

e Al (99.99%) -
oy=11.1+115d"*
A Al-1%Mg
oy=22.3+131d""
= Al-3%Mg
oy=60.7+148d""
o Al-0.12%Zr
oy=10.6+112d™"*

: g

Tensao de escoamento (MPa)
8

0 0.5 1. 15 2
d** (um"?)

Figura 2.5. Relag&o entre tensdo de escoamento e tamanho de gréo para Al, e
ligas Al-Mg e Al-Zr [27].

2.4. Recuperacdao, recristalizacao e crescimento de grao.

Durante o recozimento ou deformacgdo a quente de um metal, mudancas
microestruturais ocorrem com 0 objetivo de diminuir a energia de deformacao
armazenada. Considera-se deformacdo a quente aquela onde estdo presentes
mecanismos de amolecimento, o que de forma geral ocorre para T > 0,2 Tyszo.
A diminuicdo da energia armazenada se da por mecanismos de rearranjo e
eliminacdo de defeitos cristalinos e/ou por movimentacdo de contornos e
subcontornos de grdo. Essas mudancas podem ser divididas em trés
mecanismos: recuperacao, recristalizacdo e crescimento de gréo.

A recuperagéo envolve diminui¢do na densidade e rearranjo da estrutura

das discordancias, restaurando apenas parcialmente as propriedades originais



19

ja que a estrutura de discordancias ndo é totalmente removida. Maior
restauracdo de propriedades ocorre no processo chamado recristalizacao,
onde novos graos livres de deformacédo “nucleiam” e crescem dentro da
estrutura deformada. Esses novos grdos crescem consumindo 0S Qraos
deformados, resultando em nova estrutura com baixa densidade de
discordancias. Quando os processos de recuperacao e recristalizagdo ocorrem
durante a deformacéo, eles sdo chamados de recuperacdo dinamica e

recristalizagcéo dinamica.

2.5. Deformacdo plastica severa (DPS) e gréos ultrafinos.

Processos de deformacédo plastica severa sdo definidos como aqueles
capazes de produzir hiperdeformacao plastica em metais e ligas. Com isso
obtém-se o0s chamados materiais nanoestruturados, caracterizados por
tamanhos de gréo extremamente pequenos, entre dezenas a centenas de
nandmetros. Esses materiais sdo comumente classificados como
submicrocristalinos e nanocristalinos, os primeiros englobando os que exibem
tamanho de grdo abaixo de 500 nm e os outros referentes a materiais com
d préximo ou menor que 100 nm.

Materiais com granulagéo ultrafina obtidos por DPS tém atraido um
interesse crescente dos especialistas em ciéncia dos materiais [28, 29]. Este
interesse nao é dirigido apenas as propriedades fisicas e mecanicas que 0s
caracterizam, mas também a algumas vantagens que a DPS apresenta quando
comparada com outras técnicas de obtencdo de nanomateriais, como a
condensacao de vapores metalicos, compactacdo de pos e moagem de alta
energia, por exemplo. Métodos DPS superam as dificuldades relacionadas com
porosidade residual das amostras compactadas e impurezas da moagem de
alta energia, aléem de serem aptos para o processamento de amostras com
dimensao suficiente para aplicacdes tecnologicas.

A histéria das tecnologias de DPS tem sua origem no trabalho de P.W.
Bridgman [30, 31] na década de 40 que desenvolveu as bases cientificas e

técnicas para o processamento de materiais através da aplicacdo de altas
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pressbes hidrostaticas e deformacdo por cisalhamento [26, 27]. ApOs algum
tempo sem despertar grande interesse na comunidade cientifica, um trabalho
de Segal e outros, na Unido Soviética [32] trouxe um renascimento do tema no
inicio dos anos 80’s. Estes autores desenvolveram a técnica de Extrusdo em
Canal Angular (ECAP), a DPS mais popular nos dias de hoje.

O entendimento do porqué da grande de melhoria de propriedades dos
materiais metalicos submetidos as técnicas de DPS veio com os trabalhos do
grupo de R. Valiev [33], que demonstrou a relagcdo entre o aumento de
resisténcia mecanica e o extremo refino de grédo proporcionado pelos
processos de DPS. Ao longo das ultimas décadas a comunidade cientifica com
interesse em DPS tem crescido rapidamente, e atualmente é formada por um
grande numero de pesquisadores e grupos de pesquisas, resultando na
publicacdo de milhares de artigos cientificos em materiais nanoestruturados
obtidos por aquela familia de processos. Evidéncias deste grande interesse da
comunidade cientifica internacional podem ser observadas em um recente
artigo de Valiev e Langdon [34], que mostra que o tema em questao esta entre
os dez mais citados em todos os tempos em periddicos de grande relevancia
do campo da Ciéncia dos Materiais como: Progress in Materials Science, Acta
Materialia, Scripta Materialia, Materials Science and Engineering A e JOM:
Journal of the Minerals, Metals & Materials Society.

Atualmente tem comecado a emergir no cenario mundial uma transicao
da producéo destes materiais em escala de laboratério para a escala comercial
e muitas industrias tem se envolvido em atividades de pesquisa e
desenvolvimento desta area. E possivel encontrar alguns produtos-piloto
fabricados a partir de materiais nanoestruturados obtidos por DPS como, por
exemplo, pecas de Ti e suas ligas para aplica¢cdes biomédicas, ligas de Al e Cu
para condutores elétricos, ligas de Mg para armazenamento de hidrogénio,
microcomponentes eletronicos e materiais magnéticos nanoestruturados para
aplicacdo em maquinas elétricas de alta velocidade. E esperado um avanco
significativo na aplicacdo industrial das tecnologias de DPS para os préximos
anos [34].
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Sao apresentadas na Tabela 2.1 as técnicas de DPS mais comuns, além
de processos novos derivados destas técnicas basicas, e processos integrados
que visam unir técnicas mais convencionais com técnicas de DPS. A Tabela

fornece os esquemas dos processos com 0s respectivos nomes e siglas [29]:

Tabela 2.4. llustragdo esquematica de algumas técnicas de DPS.

Processo llustracdo esquematica Deformacdo equivalente  Ref.

Processos basicos

Extrusdo em canal
angular I ®
N 2
(Equal Channel £ - €eq = ECOUP [35]
Angular Pressing) N, nimero de passes
ECAP
Torgéo sob alt -
orcéo sob alta N (%)
press&o & Eeqg = Niz
| 3t
(High pressure i r, distancia do eixo, t, [30]
torsion) : espessura da amostra e N,
HPT |.;.~ numero de voltas.
c.I
[
Laminacao 2 t
acumulada -y = 0
) &g = N—In (—)
| \§ y eq V3 \t
(Accumulative roll i _ j to, espessura inicial, t, [36]
N 7 - ~
bonding) C ) espessura apos laminagao,
ARB N, nimero de passes
Forjamento Multi- l

axial

[ TSY I . g < :Niln(g)
(Multi-axial forging) 1 M 1 | “ V3 M [37]

N, nimero de passes

MAF L |

o I o
Extruséo torcao
(Twist extrusion) 3 ) goe* = N ﬁtany [38]

TE 7, angulo de inclinagdo e
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N, nimero de passes

ECAP com matriz
rotativa

Igual a ECAP [39]

(Rotary-die ECAP)

Compresséao e
extrusao ciclica

cog = Main ) [40]

(Cyclic compression , h
N, namero de ciclos

extrusion)

CEC

Forjamento ciclico
em matriz fechada

N (H)
Eog = N—=In|—
(Cyclic close die . , V3 _W [41]
forging) 31_ - N, nimero de ciclos
CCDF !
Corrugacéo e . l N ®
alisamento repetitivo AL E N
! ~ 4 r+t
"y — \‘ Eeq =N—ln(—>
(Repetitive A ) l V3 \r+0,5t [42]
corrugation and \ : ] N, nimero de ciclos
straightening) M
RCS
Continuous HPT
[43]

(C-HPT)
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ECAP-Conform - [44]

Continuous
repetitive corrugating
and straightening

- [42]

(C-RCS)

Dentre essas técnicas de DPS, as mais praticadas sdo a extrusdo em canal
angular (ECAP) e torcdo sob alta pressdo (HPT). Ambas sdo capazes de
aumentar a deformacao equivalente até o nivel desejado, dependendo do
namero de voltas (HPT), ou da geometria da matriz e nimero de passes
(ECAP). Com HPT se atingem tamanhos de grdo da ordem de dezenas de
nandmetros, mas as dimensfes da amostra (disco com 20 mm de diametro por
1 mm de espessura) inviabilizam qualquer aplicacdo tecnolégica. Outra
caracteristica desta técnica € a auséncia de homogeneidade microestrutural
causada pela diferente intensidade da deformacao cisalhante entre o centro e a
periferia da amostra, embora trabalhos recentes indiquem a minimizacédo desse
problema com o aumento do nimero de giros [45]. Ja no processo ECAP as
amostras sao suficientemente grandes para algumas aplicacbes comerciais e
foi demonstrado que o processamento em escala ainda maior € perfeitamente
viavel [46]. Ndo menos importante é que de tarugos processados por ECAP é
possivel extrair corpos de prova de tracédo e fadiga com dimensdes que tornam
representativos os resultados do ensaio. Por fim, o efeito positivo das técnicas
DPS no comportamento mecanico de varios materiais ja € consenso entre 0s

pesquisadores, e foi tratado em dois artigos de revisdo [46, 47] que
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consistentemente reportam um grande aumento na resisténcia mecanica. Em
todos os artigos citados, porém, o aumento de resisténcia foi acompanhado de
perda de ductilidade. No entanto, existem excecdes; Valiev e outros mostraram
que aumentando o numero de passes ECAP ou voltas de HPT, ou seja,
aumentando o nivel de deformacéo, foi possivel quase recuperar a ductilidade
original do Cu comercial, enquanto o limite de resisténcia a tracdo aumentou
quatro vezes [47]. Logo, pode-se dizer que hoje um dos principais objetivos dos
pesquisadores em DPS no contexto da melhoria das propriedades mecanicas,

€ aperfeicoar a combinacéo resisténcia-ductilidade.

2.6. Extrusdo em Canal Angular (ECAP)

O processo de extrusdo em canal angular (ECAP) é um método de
deformacdo mecanica capaz de produzir grédos ultrafinos em materiais
metalicos. Tem origem recente, tendo sido iniciado na entdo Unido Soviética
por Segal e colaboradores e divulgado na literatura internacional a partir de
1997 [35]. E executado em matrizes providas de dois canais com a mesma
secao transversal, que se interceptam segundo um angulo (¢) normalmente
igual a 90°ou 120°, conforme a Figura 2.6. O material, sob forma de tarugo,
passa por esses canais e € deformado por cisalhamento simples, que se

transfere de uma extremidade a outra da amostra.
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?? Amostra = LO o
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Amostra
deformada

a) b)

Matriz

Figura 2.6. Em (a), Diagrama esquematico da configuracdo da matriz utilizada
no processo de ECAP. O sistema de coordenadas XYZ mostrado na
figura € o mais comumente utilizado para identificacdo dos planos da

amostra. Em (b), visualizacéo 2-D do canal mostrando o angulo de

distorcao .

Da figura observa-se que Wé o angulo subtendido pelo arco de
curvatura oposto ao ponto de intersec¢cdo dos canais, Lo é a largura do canal e
o grau de deformagé&o em cisalhamento (y) é dado pela tangente do angulo v.
Como a secao transversal da peca se mantém constante durante o processo,
este pode ser repetido varias vezes gerando graus de deformacdo maiores a
cada passe [35].

A deformacgédo ECAP pode ser aplicada a diferentes metais e ligas, tanto
a quente como a frio e € possivel obter-se estruturas e texturas diferentes
conforme a variagao do plano e/ou direcao de cisalhamento, e da magnitude de
deformacdo nesses planos. Essas variagbes podem ser controladas
modificando a rota de processamento e o angulo ¢. Os principais aspectos

técnicos do processo ECAP séo discutidos a seguir.
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2.6.1. Influéncia da Rota de Processamento

Séo utilizadas tipicamente quatro diferentes rotas de deformacéo ECAP,

descritas abaixo e esquematizadas na Figura 2.7.

*» Rota A: ndo ha rotacdo da peca em torno de seu eixo longitudinal, entre
cada passe e o0 seguinte;

= Rota Bc: rotagdo de 90° no sentido horéario entre cada passe;

» Rota Ba: rotacdo de 90° em sentidos horario e anti-horario, alternadamente,
entre cada passe;

» Rota C: rotacdo de 180° no sentido horario entre cada passe.

Rota Ba

Figura 2.7. Esquematizacdo das quatro principais rotas de processamento
ECAP [48].

A rota de deformacdo escolhida influencia fortemente a natureza da
deformagédo do material e a microestrutura resultante, havendo diversos
estudos a respeito [48]. Por exemplo, Gholinia e outros [49] investigaram o
efeito das diferentes rotas em ligas Al-Mn e Al-Mg, deformadas em temperatura
ambiente. Foi observado que para uma matriz com angulo ® = 120° a Rota A

foi a que resultou em maior refino de grao; em contraste com esses resultados
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outras investigacfes, mas realizadas em uma matriz com angulo ® = 90°,

mostraram que a Rota Bc foi mais efetiva no refino de gréo .

2.6.2. Influéncia do angulo entre os canais da matriz

O éangulo @ entre os canais da matriz influencia o nivel de deformacéo
obtido,enquanto a homogeneidade de deformacgéo também depende do angulo
Y. lwahashi [50] desenvolveu uma expressao que permite calcular o grau de
deformacdo em cisalhamento (y) para o processo ECAP em funcdo dos

angulos citados:

y=N[2cot (BI2+¥12) + Y(cosec D2+ W), .,

Onde ® e Y caracterizam a geometria do canal de extrusdo conforme a

Figura 2.6, e N é o numero de passes.

Para a condicdo ® = 90° e y = 0° (canto vivo) o grau de deformagéao

y =2N cot (gj

cisalhante é dado por:

(2.13)

Como a deformacdo ECAP ocorre por cisalhamento simples, y pode ser
relacionado com a deformacado equivalente, segundo o critério de von Mises,

conforme a Equacgéo 2.14

e

R (2.14)

E importante notar que segundo a Equacdo 2.12, os angulos ® e
Y determinam o nivel de deformacdo obtido a cada passe (Figura 2.8), mas
influenciam também na carga de prensagem (Figura 2.9) e na homogeneidade

da deformacg&o. Quanto maiores esses angulos, menor a carga necessaria para



28

a prensagem, mas menor o nivel de deformacdo obtido. Quanto a
homogeneidade da deformagé&o observa-se 0 oposto: grandes curvaturas

implicam em amostras deformadas heterogeneamente [10].

b =90°
= 1,1 %
& Equacdo!  Equacao?
o 1 $=100°
=
Q@
ERE
=)
— 110"
T 00t
o
w0
O
g 07r d=120°
T o
s 0,6
O Q:]'ji}"
0,5} 4
= 140° — |
0,4 [F——— 0 '
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Angulo ¥(°)

o

Figura 2.8. Deformacéao plastica equivalente para diferentes angulos ® e ¥ do

canal de deformacéo [50].
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Figura 2.9. Variagao da carga de prensagem de um tarugo de liga Pb-Sn

durante o processo ECAP para diferentes valores de ¥ [10].

A otimizagdo do processo ECAP consiste em atingir um alto grau de
deformagdo homogeneamente distribuido no volume da amostra, e a0 mesmo

tempo minimizar a carga de prensagem [10].
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No contexto da tecnologia ECAP, os principais topicos de pesquisa mais
intensivamente estudados séo: determinacdo de texturas de deformacéo e a
evolucdo microestrutural [51 - 53]; influéncia da rotacdo entre passes na
evolucdo microestrutural e homogeneidade da deformacéo [49, 54]; efeito da
recuperacdo e recristalizacdo na microestrutura recozida, propriedades
mecanicas, estabilidade microestrutural [55 - 57], e finalmente como a DPS
afeta a precipitagdo de segundas fases em soluc¢des solidas supersaturadas
[58, 59].

2.7.0 metal Ti

O metal hoje conhecido como Ti foi isolado em 1825, alcangando status
comercial somente em meados do século XX; sua baixa densidade
(d=4,7 kg/dm®) e excelente resisténcia mecanica e a corrosdo logo o
confirmaram como importante material estrutural nas industrias quimica,
petroquimica e aeroespacial. A Tabela 2.5 apresenta as principais

propriedades fisicas do Ti a policristalino de alta pureza.

Tabela 2.5. Propriedades fisicas do Ti o policristalino de alta pureza (>99,9%)

[60].

Parametros de rede a=0,295 nm
¢=0,468 nm
c/a=1,587

Coeficiente de expans&o térmica [10°K™] 8,36

Condutividade térmica [W/mK] 14,99

Capacidade térmica [J/kgK] 523

Temperatura de fuséo [°C] 1668

Resistividade elétrica [10°Qm] 564,9

Médulo elastico [GPa] 115

Médulo de cisalhamento [GPa] 44

Modulo de Poisson 0,33
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Na metalurgia fisica do Ti o principal fendbmeno é a transformacéao
alotropica CCC (fase B), de alta temperatura, para a forma HC (fase o). A
temperatura de equilibrio o <> B é 886 °C, mas impurezas e elementos de liga
a modificam acentuadamente. As células unitarias do Ti-a € do Ti-p séo
ilustradas esquematicamente na Figura 2.10 que destaca os planos e as
direcGes de maior densidade atbmica. O Ti se enquadra na categoria de metais

com alta EFE.

0.468 nm

0.332 nm

(0001) a

0.295nm X\
a,

Figura 2.10. Estrutura cristalina das fases a(HC) e B(CCC) do Ti [60].

Os elementos de liga classificam-se como estabilizadores de o ou
estabilizadores de . Dentre os primeiros o principal € o Al, seguido pelo Sn e
pelo Zr. Os estabilizadores de  dividem-se por sua vez em estabilizadores de
B isomorfo (Mo, V, Ta, Nb) e de B eutetdide (Mn, Fe, Cr, Co, Ni, Cu, Si). O Fe,
por exemplo, aumenta a resisténcia mecéanica, mas reduz a ductilidade e a
resisténcia a fluéncia. Por fim deve-se assinalar a acentuada fragilidade em alta
temperatura causada pela absorcdo de O e N em operacdes de soldagem, ou
introduzidos pelos processos de producao e refino.

As principais ligas comerciais estdo listadas na Tabela 2.6, juntamente
com os respectivos dados de resisténcia mecénica monotonica. Nessas ligas
os teores de O e N devem ser mantidos abaixo de 2000 e 500 ppm,
respectivamente. Deve-se assinalar que, considerando sua boa resisténcia

mecéanica o Ti possui médulo de elasticidade relativamente baixo (120 GPa),
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significando que o bom aproveitamento dessa resisténcia, que permite o uso de
secoes finas (p. ex. tubulagdes com pequena espessura de parede), pode ser
prejudicado por deflexdes elasticas excessivas. Quanto a tenacidade a fratura
as ligas estruturais de Ti exibem niveis muito favoraveis: 40 - 120 MPa m*?; em
particular a Ti-6Al-4V tem excelente valor, alcancando cerca de 100 MPa m*2.
Um defeito bastante critico do Ti e suas ligas tém sua origem na
fabricagdo do lingote; trata-se dos chamados "Defeitos tipo 1", que sé&o
inclusBes duras e frageis de TiN que afetam negativamente a tenacidade e

resisténcia a fadiga.

Tabela 2.6 Composicéo e valores de tensdo de escoamento e alongamento
das principais ligas de Ti [60].

Liga Composicéo HV E oy ou A
(%p) (GPa) (MPa)  (MPa) (%)

Ligas de titanio o

Ti alta pureza 99,98 Ti 100 100-145 140 235 50

Ti comercial

grau 1 (Ti: 0,2Fe; 0,180) 120 100-120 170-310 >240 24

grau 2 (Ti: 0,3Fe; 0,250) 180 100-120 345 485 28

grau 4 (Ti: 0,5Fe; 0,400) 260 100-120 480-655 >550 15

grau 6 (Ti-5AI-2,5Sn) 300 109 827 861 15

Ligas quase a

Ti-6-2-4-2-S Ti-6Al-2Sn-4Zr- 340 114 990 1110 13
2Mo-0,1Si

TIMETAL 1100 | Ti-6Al-2,7Sn-4Zr- - 112 900-950 1050 16
0,4Mo0-0,4Si

Ligas o+f

Ti-6-4 Ti-6Al-4V 300-400 110-140 800- 900- 16

1100 1200
Ti-6-6-2 Ti-6Al-6V-2Sn 300-400 110-117 950- 1010- 19

1050 1050
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Ligas B metaestaveis

SP700 Ti-4,5Al-3V-2Mo-  300-500 110 900 960 8-
2Fe 20
Ti-10-2-3 Ti-10V-2Fe-3Al 300-470 110 1000- 1000- 30-

1200 1400 100

2.8.0 Ti como material para implantes

Materiais para implantes 6sseos devem ser biocompativeis com o tecido
circunvizinho, exibir modulo elastico tdo proximo quanto possivel ao do 0sso, e
ter resisténcia e tenacidade maiores. Adicionalmente sao exigidas propriedades
de fadiga e resisténcia a corrosao eletroquimica. Dentre os materiais metalicos
o Ti e suas ligas se qualificam muito bem para essas aplicacfes, e atuam como
implantes dentarios, implantes de quadril (total ou parcial) e placas e parafusos
para reconstituicdo dssea.

Nesse aspecto a liga Ti-6Al-4V com nivel ultrabaixo de intersticiais é um
excelente material, ndo fosse a presenca de V e Al, o primeiro potencialmente
téxico na forma metalica e o segundo associado a desordens neuroldgicas [1].
Além disso, 0 modulo elastico dessa liga € bem maior que o do osso, embora
menor do que o dos outros materiais metalicos utilizados em implantes, ver
Figura 2.11.
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CoCr (Cast) =40 |
AISI 316L 210 ]
CPTa 200 |
Ti-6A14V 11l
Ti-6Al-TNb 110
Ti-5Al-1.5B LY
CPTi 100
Ti-16Nb-13Ta-4Mo
Ti-12Mo-6Zr-2Fe¢ &3
Ti-15Mo-5Zr-3A1 (ST) aged 80
Ti-20Nb-13Ta4.6Zr(aged) 80
Ti-13Nb-13Zr 1T
Ti-29Nb-13Ta-4Mo 74
Ti-20Nb-13Ta-6Sn
Ti-29Nb-13Ta-4.65n
Ti-20Nb-13Ta-4.57r
Ti-29Nb-13Ta-2Sn
Ti-29Nb-13Ta-7.1Zr
NiTi
Bone

0 50 100 150 200 250 300
Modulo elastico (GPa)

Figura 2.11. Mddulo elastico de diversas ligas em comparag¢do com o 0Sso [61].

A tendéncia atual em pesquisa e desenvolvimento de ligas de Ti para
aplicac6es biomédicas é o desenvolvimento de materiais com baixo médulo
elastico, contendo elementos de liga ndo-toxicos e ndo alérgicos e mantendo
as boas propriedades mecénicas da liga Ti-6Al-4V. Alguns produtos destes
estudos sao: Ti CP com granulagéo ultrafina, objeto de estudo do presente
trabalho, as ligas Ti-15Mo [47], Ti-35Nb-7Zr-5Ta e a Ti—-6Al-7Nb [48].

2.9.Ti processado por DPS — ECAP

A Tabela 2.7 mostra alguns valores de dureza, tensdo de escoamento,
limite de resisténcia e alongamento obtidos para o Ti CP submetido a
diferentes sequéncias de DPS. A Tabela 2.7 ndo tem como objetivo apresentar
todos os resultados de Ti submetidos a DPS, mas apenas um resumo dos

principais e as referéncias citadas com mais frequéncia.

Tabela 2.7. Algumas caracteristicas de Ti CP2 submetido a DPS.

Referéncia Processamento Tamanho de oy Cu &
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DPS grdgo (um)  (MPa)  (MPa) (%)
Stolyarov et al. 7 ~0.30 520 540 16
(1999) [62] ’
Stolyarov et al. 8p 0.26 640 710 14
(2001) [63] '
Stolyarov et al.
y 8p+ext. T.A* 0,20 970 1050 8
(2001) [64]
Stolyarov et al.
Y 8p+lam. T.A.** 0,28 1020 1050 6
(2003) [3]
Ko et al. (2006
( ) 4-8p 0,30 655 680 12
[65]
Zhao et al. (2008) 1 680 280 14
p -
[4]
4p 0,5 - 853 18
Fan et al. (2009)
- 4p+lam. T.A** - - 1015 11
4p+lam. Crio*** -- -- 1078 9
Kang & Kin
J J 5p 0,96 530 666 26
(2010) [66]
Zhao et al. (2010) 8p 0.20 710 290 19
[67] |
Zhang et al. (2011) 1.9 750 6
(68] P
_ 6p - 615 786 32
Sordi et al. (2012)
6] 6p+lam. T.A. - 784 12 34
6p+lam. Crio. -- 968 1078 32
Krallics et al.(2014) am. TA 0.5 200 850 12
[69] . . . )
Zhao et Al. (2014) 4 0.15 265 48
[70] P |
Podolskiy et al. 3 1000
p - ~ - -

(2014) [71]

Legenda: p - numero de passes ECAP

ext. T.A. - extrusdo em temperatura ambiente;

lam. T.A. - laminacdo em temperatura ambiente;

lam. Crio. - laminacdo em temperaturas criogénicas.
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Combinando oito passes ECAP a 450°C com extruséo a frio (75% de
reducdo da &rea da secao transversal) Stolyarov e outros em 2001 mostraram
que o Ti Grau 2 alcanca 970 MPa de tensdo de escoamento, 1050 MPa de
limite de resisténcia e 8% de alongamento na fratura [64]. Resultados
semelhantes foram obtidos pelos mesmos autores associando oito passes
ECAP com laminacao a frio (55% de reducéo da area da secao transversal) [3].
Esses sdo o0s maiores valores de resisténcia mecanica encontrados na
literatura para o Ti CP, atingindo e algumas vezes até superando valores da
liga Ti-6Al-4V. Zhao e outros [4], em 2008, apresentaram resultados de Ti CP
submetido a um passe ECAP em temperatura ambiente em uma matriz com
¢ = 120°; eles obtiveram um acréscimo de quase 70% no limite de resisténcia e
o valor do alongamento na fratura foi de 14%. Mais recentemente oS mesmos
autores [67] apresentaram novamente resultados de Ti deformado em
temperatura ambiente, com oito passes em uma matriz com ¢ = 120; o ganho
em resisténcia foi apenas ligeiramente superior ao anterior, mas houve
aumento no alongamento, que atingiu 19%. No artigo os autores destacam a
viabilidade de deformar Ti em temperatura ambiente, 0 que aumenta a
eficiéncia do refinamento de gréo, quando comparado com a deformacgéo em
temperaturas elevadas [67].

Uma observacédo importante é que as melhores propriedades mecanicas
sdo obtidas combinando ECAP com algum outro tipo de deformacéo plastica,
como forjamento, estiramento ou laminacdo [72]. Um resultado muito
interessante sob o aspecto tecnoldgico foi publicado por Latysh e outros [73]. E
descrita a fabricagéo de barras com @ 6,5 mm e comprimento de 800 mm com
excelentes propriedades mecéanicas e microestrutura muito uniforme, tendo-se
observado que a deformacdo ECAP refinou o grdo para 300 — 400 nm e que a
extrusdo subsequente o reduziu para 100 nm. Ainda com relacdo a
combinacdo do processamento ECAP com técnicas convencionais, Sordi e
outros observaram que é possivel atingir valores de tensdo de escoamento e
limite de resisténcia a tracdo no Ti CP superiores aos da liga Ti-6Al-4V, apés
somente dois passes ECAP a 300°C e subsequente laminacédo a -100°C [6].
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Para esta sequéncia de processamento obteve-se um tamanho de grao final
em torno de 150-200 nm. Esta rota de processamento se mostra especialmente
relevante sob o aspecto pratico por utilizar reduzida quantidade de passes.
Outro trabalho recente realizado em baixas temperaturas deve-se a Podolskyi
[71], que via processamento ECAP em temperaturas criogénicas observou
grande incremento de resisténcia mecanica com a diminuigdo da temperatura

do processamento.

2.10. Consideracdes sobre o fendmeno da fadiga.

Denomina-se fadiga ao dano acumulado no material quando solicitado
por tensdes ciclicas abaixo do limite de resisténcia. Este dano pode,
eventualmente, conduzir & nucleacdo de uma trinca, que se propaga a medida
que os ciclos de tensdo sao aplicados. Ao atingir o tamanho critico, que
dependera da tenacidade do material, a trinca propaga-se instavelmente
ocasionando a fratura. Convencionalmente a vida total em fadiga, (expressa
pela quantidade total de ciclos de tensdo ou de deformac&o que o material
suporta até a fratura) divide-se em duas regides: uma identificada com o
namero total de ciclos necessarios para a nucleacdo da trinca (N;), e outra
correspondendo ao nimero de ciclos necessarios para a propagac¢éo da trinca
até a fratura (Np). Portanto a vida total em fadiga (N) pode ser escrita como
[74]:

N =N; +N, (2.15)

Para baixos niveis de tensédo ou de deformacdo a fase de nucleacao da
trinca pode durar mais de 90% da vida total do corpo de prova, enquanto que
em altos niveis de tensédo ou de deformacgdo a nucleacdo ocorre rapidamente e
a fase de propagacdo passa a ocupar a maior parte da vida em fadiga. O
estudo do fendmeno da fadiga pode ser divido em duas abordagens: fadiga de
alto ciclo - fadiga controlada por tensdes ciclicas e fadiga de baixo ciclo - fadiga

controlada por deformacéo.
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2.10.1. Fadiga de alto ciclo

Fadiga de alto ciclo ou fadiga controlada por tensdes ciclicas refere-se a
uma combinacdo de tensdes ciclicas relativamente baixas com as quais nao
ocorre plasticidade macroscopica ou escoamento. Nesses casos, 0 numero de
ciclos até a fratura é elevado, tipicamente da ordem de 10° ciclos. Os
procedimentos para ensaios de fadiga de alto ciclo s&o descritos nas normas
ASTM E466 [75] e ASTM E739 [76] e os resultados experimentais sao
geralmente apresentados na forma de curvas S-N, ou diagrama de Wélher,

representada esquematicamente na Figura 2.12.

Tensdo P

\ /_ Limite de Fadiga

: ... Resisténcia a
: 5 Fadiga

10° 10°0u
5.107
Figura 2.12. Curva de Wdlher ou curva S-N.

O limite de fadiga indicado na figura € o valor da tensao ciclica abaixo do
qual ndo ocorreria fratura mesmo para um numero infinito de ciclos. Para
materiais nos quais esse limite nao é bem definido, por exemplo, ligas de Al, a
resisténcia a fadiga € um valor de tensédo ciclica com a qual a vida em fadiga
supera um determinado nGmero de ciclos, tipicamente, 10° ou 10°.
Generalizando, a resisténcia a fadiga do material € o valor maximo de tenséo
suportada para um dado numero de ciclos, sem se romper.

Os ensaios de fadiga de alto ciclo sdo realizados mantendo-se ciclos de
tensdo constante, que podem ter diferentes formas, senoidal, triangular,

guadrada, etc.; mas alguns parametros sdo comuns a todos eles. Os principais
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parametros que caracterizam um ciclo de carregamento em fadiga controlado
por tenséo estéo definidos na Figura 2.13.

Tensdo Tenzio

AG

AG =20, Gy = (Cpiut G/ 2

R=0,. /0,

M a

G = (3

maix”

o,/ 2

Figura 2.13. Exemplo de ciclo senoidal e definicdo dos parametros.

onde on € a tensdo média, ao redor da qual os valores de tensdo maxima
(omax) € tensdo minima (omin) S80 iguais em magnitude; o, € a amplitude de

tensdo e R é chamado de raz&o de carga.

2.10.2. Fadiga de baixo ciclo

Fadiga de baixo ciclo ou fadiga controlada por deformacfes ciclicas
refere-se a combinacdo de tensdo e deformacdo de um corpo de prova
submetido a tensfes ciclicas de alta magnitude. As deformaces ciclicas se
estendem até a regido plastica e o numero de ciclos até a fratura é
relativamente baixo, tipicamente menor que 10°. Os procedimentos para
ensaios de fadiga de baixo ciclo sdo descritos na norma ASTM E606 [77] e oS
resultados experimentais tipicamente sdo apresentados por uma curva de
deformacéo, &, em funcdo do nimero de ciclos até a fratura, N; ver esquema na

Figura 2.14.
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A8 _ 99N, +ep(2N;)°

Amplitude de deformacao
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— =gp(2N;)
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Figura 2.14. Esquematizacdo de uma curva ¢ x N ( deformacgéo em fungéo do
namero de ciclos até a fratura) resultante de um ensaio de fadiga de

baixo ciclo [9].

2.11. Consideracdes sobre tenacidade e o0 ensaio de impacto

A tenacidade de um dado material € uma medida da energia absorvida
antes e durante o processo de fratura. Também se entende a tenacidade como
a resisténcia a propagacao instavel da trinca, ou seja, a ocorréncia de fratura
fragil.

Utilizam-se as denominagdes “fragil” e “ductil” para distinguir o modo de
falha dos materiais que exibem baixa e alta tenacidade, respectivamente. Um
material é classificado como tenaz (ductil), quando absorve uma apreciavel
quantidade de energia antes da fratura e a curva tensédo-deformagao apresenta
uma regido com escoamento plastico generalizado. Por outro lado, um material
que absorve pouca energia antes da fratura, e apresenta curva tensao-
deformagd@o com pouco ou quase nenhum escoamento plastico, é considerado

pouco tenaz e fratura de maneira fragil. Como regra geral a probabilidade de se
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encontrar fratura fragil aumenta para menores temperaturas, maior resisténcia
mecanica e maiores taxas de deformagao.

Uma maneira simples para estimar a tenacidade dos materiais é através
de ensaios de impacto, e o0 mais usual para 0os metais € o ensaio Charpy. O
ensaio convencional possibilita quantificar a energia total absorvida na fratura
(Ef) de um corpo de prova entalhado e com dimensdes padronizadas.
Adicionalmente, do ensaio Charpy instrumentado se obtém uma curva de forca
versus deslocamento do péndulo da qual é possivel obter informacdes sobre a
energia necessaria para iniciar a fratura (E) e a necessaria para sua
propagacao (Ep), cuja soma determina a energia total absorvida, ver Figura
2.15.

| Sm ’5

Figura 2.15. Esquematizacdo do diagrama de forca versus deslocamento

obtido no ensaio Charpy instrumentado.
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2.12. Fadiga e impacto em materiais submetidos a DPS

Uma boa combinagéo resisténcia mecanica — ductilidade é altamente
desejavel para materiais submetidos a processos DPS, pois tal associacdo
implica em bom comportamento sob cargas ciclicas [78 - 80]. Resultados
experimentais referentes ao comportamento sob carregamento ciclico de
diversos metais e ligas com granulacao ultrafina obtidos por DPS mostram que
o limite de resisténcia a tracdo e o limite de fadiga seguem o padrdo de
dependéncia de Hall-Petch [9]. Sendo assim é razoavel supor grande potencial
de aumento da vida em fadiga de alto ciclo quando esses materiais séo
comparados com os de tamanho de grao convencional.

Na Figura 2.16 sdo comparadas curvas S-N obtidas para Cu com
diferentes tamanhos de gréo; a reducédo do tamanho de grdo de 115 pm para 3
um mostrou pouco efeito na vida em fadiga do material; no entanto amostras
de Cu com granulacéo ultrafina obtido por ECAP mostram aumento significativo
desta propriedade quando comparadas com o0 material com granulacdo

grosseira ou convencional [81].

& UFG Cu, [Agnew & Waertman)

350 — .- UFG Cu, [Hoppel & Mughrabi]

i — TG Cu 3 grain sizes 115, 15, 3.4 um
300k [Thompson&Backofen]

L —a— UFG Cu, [Vinogradov and Hashimoto]
250

200
150

100

Amplitude de tensao (MPa)

Namero de ciclos até a fratura

Figura 2.16. Curva S-N para o cobre com granulagéo grosseira e com

granulacao ultrafina obtida por ECAP [82].
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Um aumento bastante significativo no limite de fadiga foi observado em
Ti processado por ECAP a 400°C, posteriormente laminado em temperatura
ambiente com reducdo de area de 75% e por fim recozido a 300°C por 1-2 h
[81]. O limite de fadiga alcancou ~ 380 MPa, significativamente maior do que
para Ti ndo deformado, que alcancou 225 MPa para gréos finos (9 um) e 180

MPa para graos de 32 um, ver Figura 2.17.
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Figura 2.17. Curva S-N para Ti comercialmente puro submetido a ECAP [82].

Por outro lado, em certos materiais submetidos a DPS, resultados de
ensaios de fadiga controlados por deformacdo mostraram tempos de vida em
fadiga iguais ou até menores quando comparados com material com tamanho
de grao convencional [81, 83 - 86]. Resultados de fadiga de baixo ciclo em Cu,
Al, latdo e na liga AA5056 submetidos a DPS s&o mostrados nas curvas de
Coffin-Manson da Figura 2.18a. E possivel observar significativa reducdo na
vida em fadiga quando se compara o material ultrafino com o material
convencional e esse efeito € mais evidente com o aumento da amplitude da

deformacdo. Também foi observado que um tratamento térmico apos o
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processamento ECAP amenizou a diminuicdo desta propriedade no material
com granulacao ultrafina [86].

Resultados de fadiga de baixo ciclo para o Ti ultrafino sdo mostrados no
grafico da Figura 2.18b. Diferentemente dos resultados anteriores, tanto o
material processado por ECAP (UFG ECAP Ti) quanto o de tamanho de grdo
convencional (Coarse grain Ti) mostraram praticamente o mesmo tempo de

vida em fadiga.
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Figura 2.18. Curvas de Coffin-Manson da vida em fadiga de diferentes
materiais quando submetidos a ECAP ( amostras UFG), apds recozimento e

com tamanho de grao grosseiro ( amostras CG ou Coarse grain) [86].
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Dessa forma, ha objetivos conflitantes nos estudos visando melhoria das
propriedades ciclicas de materiais com granulacao ultrafina. O primeiro é obter,
com o menor namero possivel de passes, um bom compromisso entre
resisténcia mecanica e ductilidade. O segundo é a obtencdo da maxima
resisténcia mecanica possivel, importante para a vida em fadiga de alto ciclo. O
terceiro € a obtencdo de ambas, elevada resisténcia mecéanica e ductilidade
através de multiplos passes ECAP levando assim a melhorias para a vida em
fadiga tanto em alto ciclo quanto em baixo ciclo.

Os projetistas preveem que componentes estruturais vao ser submetidos
a carregamentos de impacto, e, portanto, € desejavel que possuam alta
tenacidade para prevenir falhas catastréficas. Em fungdo das possiveis
aplicacdes estruturais do Ti com granulagdo ultrafina o valor da energia
absorvida sob cargas subitas € especialmente importante para prever seu
comportamento nesta condi¢cdo de carregamento. Atualmente sdo encontrados
poucos trabalhos na literatura que abordam a resisténcia ao impacto de
materiais nanoestruturados obtidos por DPS, e ainda mais raros os que tratam
de Ti.

A esse respeito, Singh e colaboradores submeteram uma liga AA7075 a
laminacdo em temperatura criogénica [80]. Observaram acentuada reducéo de
tamanho de gréo, e aumento de aproximadamente 60% na energia de impacto
Charpy, ver Figura 2.16. Este resultado foi atribuido a alta densidade de
discordancias e a significativa reducdo do tamanho de grdo resultantes da

deformagéo criogénica.
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Figura 2.19. Efeito da laminac&o criogénica na tenacidade ao impacto da liga
de Al 7075 [87].

Um importante resultado de Stolyarov [88], que avaliou a resisténcia ao
impacto em Ti comercialmente puro com tamanho de grdo submicrométrico é
apresentado na Figura 2.20. Tipicamente os materiais metalicos apresentam
diminuicdo da energia absorvida com a diminuicdo da temperatura de ensaio;
no entanto, o Ti processado por DPS apresentou comportamento anémalo da
dependéncia de energia de impacto Charpy com a temperatura. Assim,
diminuindo a temperatura de 100°C a 0°C houve diminuicdo da energia
absorvida, porém, diminuindo ainda mais a temperatura de ensaio o valor da
energia Charpy volta a aumentar e para -196°C atinge um valor superior ao da
temperatura ambiente. Para todo intervalo de temperatura o material submetido
ao processamento DPS apresentou valores superiores de energia de impacto
quando comparado com o material com granulacdo grosseira. Os autores
atribuem a maior resisténcia ao impacto do Ti com graos ultrafinos a presenca
de um grande volume de contornos de grdo e uma microestrutura lamelar, os
quais atuariam como barreiras para a propagagdo de trincas. Além disso, a
dependéncia atipica da resisténcia ao impacto com a temperatura observada
no Ti nanoestruturado [88] esta relacionada com o crescimento anémalo do
alongamento e o aumento da resisténcia mecéanica do Ti CP observado em

ensaios de tracdo realizados em baixas temperaturas; tal comportamento ja
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conhecido na literatura [89], ver Figura 2.21, também foi observado no presente

trabalho e serd apresentado no item Resultados deste trabalho.
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Figura 2.20. Energia de impacto do Ti comercialmente puro: (1) tamanho de
grao grosseiro; (2) tamanho de grédo submicrométrico obtido por
ECAP+laminacédo [88].
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Figura 2.21. Curvas tensao-deformacao verdadeira do Ti CP2 ensaiado em
diferentes temperaturas. As setas destacam o aumento do
alongamento e da resisténcia mecanica quando a temperatura de
ensaio diminui da temperatura ambiente (298K) para a temperatura
do nitrogénio liquido (78K) [89].

Do exposto fica claro o potencial de aumento da resisténcia ao impacto com
o refino do tamanho de grédo. Além disso, € possivel afirmar que este € um
tema ainda pouco explorado na literatura e a investigacdo do efeito das
técnicas DPS na resisténcia ao impacto trara significativa contribuicdo para o

conhecimento do comportamento mecanico destes materiais.
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2.13. Propriedades tecnolégicas: usinagem, torcdo em parafusos e

COorrosao.

Atualmente técnicas DPS estdo comecando a emergir do dominio da
escala de laboratério e a aplicacdo comercial de materiais com granulacao
ultrafina esta bastante proxima [34].

Tal fato € claramente demonstrado pela grande atencdo que tem sido
dedicada a pesquisa de DPS em ligas comerciais e ndo apenas em metais
modelo (Cu, Al, Mg, Fe, etc.), além do desenvolvimento de processos de
producdo continuos e economicamente viaveis para a obtencdo de metais e
ligas com granulag&o ultrafina [34, 69].

O processo ECAP se apresenta como um dos mais promissores para a
fabricacdo em larga escala de materiais nanoestruturados devido as suas ja
mencionadas caracteristicas. No entanto ainda existem desafios importantes
para que a comercializacdo de materiais com graos ultrafinos seja possivel.
Dentre estes pode-se citar alguns exemplos como: reducdo das perdas de
material, fabricacdo de grandes pecas e produtos semi-acabados na forma de
barras, chapas e arames e, principalmente o desenvolvimento de processos
continuos. Uma modernizacdo do processo ECAP conhecido como “ECAP-
conform” [58], capaz de produzir materiais com graos ultrafinos de forma
continua, € um exemplo deste tipo de avanco.

Um dos mais promissores campos de aplicacdo da tecnologia ECAP é
na area de implantes ortopédicos, por se tratar de produtos de alto valor
agregado e com dimensdes facilmente obidas com esta técnica. Em um
trabalho publicado em 2006, Valiev apresentou longas barras de Ti CP
nanoestruturado para aplicacbes biomédicas [90]. Nesta investigagdo o
processo ECA foi associado a outros tratamentos termomecanicos
convencionais, por exemplo, forlamento e laminacéo, que produziram barras
com 6,5 mm de didmetro e 800 mm de comprimento, com tamanho médio de
grdo de 100 nm. O Ti CP nanoestruturado obtido nessa investigacdo possuia
resisténcia mecanica superior a da liga Ti-6Al-4V, atualmente amplamente

usada em aplicacdes biomédicas e outros aspectos da engenharia.
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A Figura 2.22 mostra fotos de implantes médicos feitos de Ti com graos
ultrafinos. Nessa aplicacdo as caracteristicas desse tipo de material sao

francamente favoraveis: elevada resisténcia mecanica, bom comportamento

em fadiga e excelente compatibilidade bioldgica.

(a) (b)

Figura 2.22. Implantes médicos feitos em Ti de graos ultrafinos (a) e (b),
placas de implantes para osteossintese; (c) parafuso conico para
fixacdo de coluna; (d) dispositivo para correcao e fixacdo da

coluna [91].

De maneira genérica, a obtencéo de tais componentes passa por quatro

etapas:

i. Selecao da matéria-prima;

ii. Fabricacdo do produto;

iii. Avaliagdo do produto — antes da implantacéo;

iv. Desempenho em servigo — ap0s implantacéo;
As propriedades relacionadas com a matéria-prima foram mencionadas
anteriormente; a partir deste ponto serdo destacadas algumas propriedades

relacionadas diretamente com o produto final, que serdo chamadas de
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“propriedades tecnoldgicas”. usinabilidade - relacionada com o processo de
fabricagéo do produto (tipicamente usinagem), comportamento em torcao - que
é parte da avaliacdo do produto antes da sua utilizagéo, e por fim a resisténcia
a corrosdo em solucéo aquosa de cloreto de sédio, um dado fundamental para
prever o desempenho quando da utilizacdo intracorpérea. A investigacao das
propriedades tecnoldgicas dos materiais processados por DPS ainda é um
assunto pouco explorado na literatura, como citado nas referéncias [34, 92].

2.13.1. Usinabilidade

E uma grandeza tecnologica que expressa, por meio de um valor
numérico comparativo - o indice de Usinabilidade, um conjunto de propriedades
de usinagem de um material em relagéo a outro tomado como padrao. Assim, a
usinabilidade de um material esta associada com pelo menos um dos seguintes
fatores: vida de ferramenta de usinagem, taxa maxima de remocéo de material,
esforcos de corte, acabamento superficial e caracteristicas do cavaco. Se por
um lado as ligas de Ti apresentam excelentes propriedades mecanicas, por
outro, apresentam usinabilidade deficiente, evidenciado principalmente pela
limitacdo da vida de ferramenta em termos de tempo de usinagem e volume de
material removido [92, 93].

A Figura 2.23 compara parametros de usinagem da liga Ti-6Al-4V com
os do aco AISI 1045 em termos do indice DTCR (dificult-to-cut rating) , onde k
[W/m.K] é a condutividade térmica, p [kg/m°®] a densidade, ¢ [J/kg.K] o calor
especifico do material de trabalho, e (kpc)™ é um produto proporcional a
temperatura de corte durante a usinagem. Na figura, a usinabilidade de um
material é representada pelo inverso da area do poligono cujos vértices sdo 0s
valores das quatro propriedades envolvidas. Pode-se dizer que a liga Ti-6Al-4V
apresenta usinagem aproximadamente trés vezes mais dificil que o aco AISI
1045 em virtude dos problemas envolvendo temperatura e esforcos de corte,
além da dificuldade de quebra do cavaco.
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Figura 2.23. Comparacéo entre a dificuldade de usinagem entre a liga Ti-6Al-

4V e o0 Ago AISI 1045 [93].

Quase a totalidade dos parafusos e placas que potencialmente poderiam
ser produzidos com Ti CP processado por DPS, sdo fabricados por usinagem
de tarugos. Resulta dai que boa usinabilidade é requisito fundamental para
viabilizar o uso de Ti com granulacao ultrafina nos produtos citados.

R. Lapovok e colaboradores publicaram um dos poucos trabalhos de
comparacao da usinabilidade do Ti CP com granulag&o ultrafina e grosseira; o
Ti deformado por ECAP apresenta maior concentracdo de calor na zona de
corte e isto causaria um incremento na usinabilidade [94]. No entanto, em
resultados obtidos durante o desenvolvimento do presente trabalho, e
publicados em 2012 [92], observou-se 0 comportamento inverso: a
usinabilidade do Ti foi prejudicada pelo processamento DPS. Estes resultados
serdo apresentados e discutidos no Capitulo 4.1.7, que aborda as propriedades

tecnoldgicas.

2.13.2. Torgéo em parafusos

Com o objetivo de evitar a falha por fratura durante a implantacéo, uso e

remocao, todos os parafusos para aplicacdo em implantes sdo submetidos a
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ensaios de torcdo para a verificacdo dos requisitos minimos de torque. Para
isso as Normas sao: ASTM F543:2007 [95], ABNT NBR 15675-1:2009 [96] e
ABNT NBR 15675-2:2009 [97]. Estas Normas determinam requisitos minimos
pertinentes a: materiais utilizados; cuidados na fabricacdo; identificacdo e
manuseio das pecas; dimensdes e tolerancias. Além disso, estabelecem
métodos padrdo de ensaio (tor¢cdo, arrancamento, torque de parafusamento).
As Normas estabelecem valores minimos das seguintes propriedades: Torque
de escoamento (TE), Limite de resisténcia a tor¢cdo (LT), Angulo de ruptura
(AR), Forca de arrancamento (FA), Torque de insercdo (TI), Torque de
remocao (TR). No presente trabalho foi avaliada apenas a resisténcia a tor¢cao
de parafusos processados por ECAP em comparagcdo com parafusos

comerciais.

2.13.3. Corrosao.

A corrosédo é particularmente danosa pois afeta fortemente a capacidade
do implante em exercer sua funcdo (por exemplo, via perda de integridade
mecéanica) e provoca respostas indesejadas e graves do hospedeiro (por
exemplo, inflamacéo, alergia e toxicidade). A corrosdo por pite pode ser
especialmente prejudicial em pequenas pecas (parafusos, por exemplo) cuja
integridade funcional pode ser facilmente comprometida por um Unico pite de
grandes dimensdes [98]. Para prever este comportamento sdo realizados
testes de polarizacdo potenciodinAmica ciclica segundo a norma,
ASTM F - 2129 [99], cujo objetivo é padronizar métodos para avaliar a
resisténcia a corrosao por pite ou por fresta de pequenos implantes metalicos.
Rosenbloom e Corbett [98] estudaram o desempenho de pequenos implantes
metalicos e concluiram que o material é totalmente aceitavel se o potencial de
pite (Epite) for igual ou superior a 600 MVecs.

Até o presente os resultados encontrados na literatura sobre a influéncia
do processamento DPS no comportamento de corrosédo do Ti CP ndo séo
conclusivos. Uma indicacdo € dada por Nie e co-autores [100], que

investigaram a influencia do processamento HPT no comportamento em
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corrosdo do Ti CP. Seus resultados estdo na Figura 2.24 e indicam que a
resisténcia a corrosdo do material deformado € menor que a do material no
estado recozido, mas a susceptibilidade a corrosdo diminui com o aumento do
namero de voltas no HPT. Segundo os autores, é complicado estabelecer uma
relacdo clara entre o refino de gréo e a resisténcia a corrosao do Ti processado
por HPT; esta relacdo pode ser interpretada em termos de uma competicao
entre o efeito negativo de uma microestrutura heterogénea e o efeito positivo

do refino de grao sobre o comportamento em corroséao.
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Figura 2.24. Curvas de polarizacdo anddica tipicas de Ti recozido e Ti
processado por HPT, medidas em solugcéo de 3,5% de NaCl [100] em
fungé@o do numero de voltas (T).

A influéncia do processamento ECAP sobre o comportamento anddico
do Ti CP em meio de cloreto de sddio também foi investigado pelo presente
autor [101]. Os resultados s&o apresentados na Figura 2.25 e concluiu-se que o
comportamento anddico convencional do Ti CP2 nado foi alterado pelo

processamento ECAP. Neste trabalho ndo foi apresentada uma discussao
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justificando o efeito da microestrutura obtida no processamento DPS sobre o

comportamento anodico do Ti.
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Figura 2.25. Curvas de polarizacdo andédica do Ti recozido (0X) e submetido a
ECAP (1XH = 1 passe e 4XH= 4 passes) medidas em solucao de
0,9% de NaCl [101].
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3. MATERIAIS E METODOS

3.1. Materiais e amostras

Foi utilizado Ti comercialmente puro de grau 2 (Ti CP2) com composi¢ao
quimica conforme a Tabela 3.1, conforme requisitos da ASTM F67[102]. O
material, recebido como barras cilindricas extrudadas, foi usinado obtendo-se

tarugos com 10 mm de diametro por 70 mm de comprimento.

Tabela 3.1 Composicdo quimica do material utilizado*.

Elemento N H C Fe 0O, Ti

(%) 0,01 0,01 0,001 0,06 0,09 Resto

(*) Certificado de analise do fabricante

3.2. Tratamento térmico pré-deformacao

Para garantir que o material inicial esteja livre de deformacdo e tenha
tamanho de grédo uniforme, todas as amostras foram submetidas a um
recozimento a 710°C por 2 h, seguido por resfriamento ao ar, ciclo térmico este
recomendado pela literatura técnica [103]. As amostras recozidas serao

denominadas 0OX.

3.3. Deformagédo ECAP

Foi utilizada uma matriz construida em aco H13 provida de um canal
com ® = 120° ¥ = 22°, R =4 mm, r =0 mm e didmetro 10 mm, ver Figura 3.1.
Os tarugos foram prensados com uma velocidade de avanco de
aproximadamente 15 mm min™ por meio de um punc&o atuado por uma prensa
hidraulica KRATOS. Segundo a Equacédo de Iwahashi (2.12) esta configuracao

do canal resulta em uma deformacao equivalente de 0,67 por passe.
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Figura 3.1 Matriz ECAP bipartida utilizada nos experimentos de DPS.

O processo foi realizado a uma temperatura de aproximadamente
300°C, seguindo-se a rota B¢ (rotacdo de 90° no sentido horéario entre cada
passe), realizando-se até seis passes (6X). O bissulfeto de molibdénio foi
utilizado como lubrificante.

O procedimento para obtencdo de amostras multipasse € o seguinte:
com o avanc¢o do puncdo, o primeiro tarugo € forcado até atingir a segunda
parte do canal. O segundo tarugo € entdo introduzido, e ao ser prensado pelo
puncdo provoca a extrusdo completa e saida do primeiro, e assim

sucessivamente.

3.4.Laminacao

Processo realizado em laminador duo-reversivel FENN 55DC2.
Amostras 0X e amostras deformadas por passes ECAP foram laminadas em
temperatura ambiente (LTA) e em temperaturas criogénicas (-100°C) (LTC),
com reducdo de espessura total de 70%; a reducdo por passe foi

aproximadamente 10% e no caso da LTC a amostra retornava ao banho de
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nitrogénio em cada operacdo. A nomenclatura das amostras deformadas €&
apresentada na Tabela 3.2. A Figura 3.2 mostra um esquema de como foram
retirados os corpos de prova de tracdo e fadiga a partir das amostras

laminadas.

Figura 3.2. Esquema de obtencao dos corpos de prova nhas amostras

laminadas.

Para manter a temperatura de entrada no laminador em torno de
-100°C foi tracada uma curva de aquecimento em funcdo do tempo desde a
temperatura do nitrogénio liquido até a temperatura ambiente. Um tarugo de Ti
unido a um termopar foi imerso em nitrogénio liquido e ali mantido até alcancar
o equilibrio térmico; ao retirar o tarugo do banho foi registrado o aumento da
temperatura em funcédo do tempo conforme mostra a Figura 3.3. Observa-se
que o tarugo atinge uma temperatura de -100°C apds aproximadamente 35 s
de exposicao ao ar. Apds a construcao desta curva de calibracéo utilizou-se o

tempo de 35s como controle da temperatura de entrada no laminador.
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Figura 3.3. Curva de aguecimento do Ti utilizada para o controle da

temperatura de entrada na laminacao.

Tabela 3.2 Nomenclatura e condicdo das amostras.

Amostra Condicéo
0X Recozida
1X Um passe ECAP a 300°C.
2X Dois passes ECAP a 300°C.
3X Trés passes ECAP a 300°C.
4X Quatro passes ECAP a 300°C.
6X Seis passes ECAP a 300°C.
Dois passes ECAP a 300°C + Laminagcdo em
2X+LTA _
temperatura ambiente.
Quatro passes ECAP a 300°C + Laminacdo em
4AX+LTA .
temperatura ambiente.
Seis passes ECAP a 300°C + Laminagdo em
6X+LTA _
temperatura ambiente.
2X+LTC Dois passes ECAP a 300°C + Laminacéo a -100°C
4X+LTC Quatro passes ECAP a 300°C + Laminac&o a -100°C
6X+LTC Seis passes ECAP a 300°C + Laminag&o a -100°C

A Tabela 3.3 apresenta a matriz de ensaios utilizada neste trabalho.

Deve-se destacar que:



59

() sobre todas as amostras foram realizados ensaio de tracdo e
microdureza;

(i) as amostras 0X, 4X e 4X+LTC tiveram sua caracterizagdo mais
detalhada; os ensaios nas demais amostras foram necessarios para completar
as discussdes que serdo apresentadas posteriormente;

(i) ndo foram realizados testes de usinabilidade e torcdo na amostra
4X+LTC por limitagcdo das dimensdes desta amostra (chapa com 3 mm de

espessura).

Tabela 3.3. Amostras e ensaios realizados neste trabalho.

Amostra | M.O. | M.E.T. | DSC | Dureza | Tracgédo | Impacto | Fadiga Esttgblll_dade - Pr_o_pnedades T?cnologlcasw
érmica Usinabilidade | Torcdo | Corrosdo

(1)1 X X X X X X X X X X
1X X X
2X X X X
4X X X X X X X X X X X
6X X X

2X+LTA X X

4X+LTA X X X X

6X+LTA X X

2X+LTC X X

4X+LTC X X X X X X X X

6X+LTC X X

3.5. Ensaios de tracao

Foram realizados ensaios em uma maquina universal de tracdo-
compressdo INSTRON 5500R em diversas temperaturas e condicdes de
carregamento. Ensaios foram realizados em temperatura ambiente, velocidade
de travessa constante e taxa de deformac&o inicial de 10 s™. Os corpos de
prova foram extraidos por usinagem dos tarugos, na condi¢do inicial e em
todas as condi¢cOes de deformagéo, e seguiram o desenho da Figura 3.4. Para
cada condicdo de processamento foram realizados dois ensaios, em todos o0s

casos observou-se plena concordancia de resultados de cada ensaio.
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Figura 3.4. Geometria e dimensdes dos corpos de prova de tracao.

Adicionalmente foram realizados ensaios de tracdo em corpos de prova
nas condigdes 0X e 4X, e nas temperaturas do nitrogénio liquido (-196°C) e a
300°C, com velocidade da travessa constante e com variacdes na velocidade
de tracionamento. O objetivo desta série de ensaios é avaliar a sensibilidade a
taxa de deformacéo e o comportamento de endurecimento por deformagao em
condi¢cdes, que, lembramos, sdo proximas daquelas nas quais o Ti foi
processado por DPS (laminacdo e ECAP). Para estes ensaios foram utilizados
corpos de prova cilindricos conforme ilustrado na Figura 3.5 e empregadas
taxas de deformacao inicial de 10 s™ no caso dos ensaios com velocidade de
tracionamento constante. Para 0s ensaios com variacdo na velocidade de
tracionamento, foram feitos saltos da velocidade da travessa que resultassem

em uma variacdo instantanea de taxa de deformacéo entre 10* s*e 102 s™.
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Figura 3.5. Corpo de prova cilindrico utilizado para os ensaios em diferentes

temperaturas e com variacao na taxa de deformacao.

3.6. Ensaios de fadiga de alto ciclo (S-N)

Foram realizados em uma maquina servo-hidraulica INSTRON 8802,
sobre corpos de prova extraidos por usinagem dos tarugos, e conforme
desenho da Figura 3.6. Foi utilizada uma frequéncia de 15 Hz e uma razéo de

cargas R=-1.

34

&
&
A

Figura 3.6. Geometria e dimensdes dos corpos de prova de fadiga.

Os corpos de prova foram polidos mecanicamente seguindo o seguinte

procedimento: lixamento das faces planas em uma politriz rotativa passando
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pelas lixas 320, 400, 600, 1200 e finalmente polimento com alumina 1/4. A
sequencia de polimento empregada reduziu a rugosidade de Ra 2,3 um para
Ra 0,11um. As faces laterais foi aplicado o mesmo procedimento com auxilio
de um dispositivo acoplado a uma furadeira de bancada, e que possui 0

mesmo raio de curvatura da amostra, ver Figura 3.7.

Figura 3.7. Dispositivo utilizado para o polimento lateral das amostras de

fadiga.

3.7.Ensaio de impacto

Para avaliar a energia de impacto do material processado por DPS
ensaios Charpy instrumentado foram realizados em temperatura ambiente
sobre amostras miniaturizadas com entalhe em V, segundo a Norma DIN
50115 [104] (1 mm profundidade do entalhe, 3 x 4 x 27 mm?®), Figura 3.8. Foi
utilizado um equipamento de impacto CEAST Charpy-lzod instrumentado, com

capacidade de 15J.
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Figura 3.8. Corpo de prova DIN50115 utilizado para os ensaios Charpy

instrumentado.

A velocidade do martelo no impacto foi de 5 m/s e dados de forca,
deslocamento e curvas forga-tempo foram adquiridos em tempo real e
armazenados em um computador acoplado a maquina. As superficies de
fratura dos corpos de prova ensaiados foram observadas por microscopia
eletrénica de varredura (MEV). Os parametros geométricos (expansao lateral e
tamanho de shear lip) foram medidos conforme indicado na Figura 3.9; a
expansao lateral é dada pelo valor (As — Ap) € o tamanho de shear lip foi tomado

como o valor médio de w1 e ws.

Expanséo lateral Tamanho de Shear lip

W Ao

&8 F

-+ Final da fratura’~

Wi wWa

Figura 3.9. Obtencao dos parametros geometricos dos corpos de provas
fraturados no ensaio Charpy.
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3.8. Medidas de microdureza

Utilizando a escala Vickers foram realizadas medidas entre cada etapa
da deformacéo e no estado inicial. Para avaliar a estabilidade térmica também
foram feitas medidas em amostras processadas por DPS e submetidas a
recozimentos pos-deformacéo. Utilizou-se carga normal de 1 kgf com tempo de

aplicacado de 15 s.

3.9. Calorimetria diferencial de varredura — DSC

A técnica DSC mede as diferencas de temperatura entre a amostra
analisada e uma referéncia, ao longo de um ciclo térmico. Essa diferenca é
contrabalanceada por um fluxo de calor positivo ou negativo na amostra, que
representa a entalpia necessaria para equalizacdo da temperatura. Com isso
se obtém picos endotérmicos e/ou exotérmicos em um grafico de entalpia em
funcdo da temperatura ou tempo. Através dessa técnica é possivel detectar
reacBes quimicas, transformacdes de fase, precipitacdo e fendbmenos tais como
recuperacao e recristalizacdo. Neste trabalho, o DSC foi utilizado para avaliar
as temperaturas de recuperacao e recristalizacdo do material processado por
DPS.

As medidas foram realizadas em um equipamento de fluxo de calor da
marca NETZCH 404 Maia, com cadinhos de alumina e taxas de aquecimento
de 20, 30 e 40°C/min. Foram varridas temperaturas desde a ambiente até
950°C em atmosfera com fluxo de argbnio. As amostras eram discos pesando
aproximadamente 10 mg, com dimensdes aproximadas de 5 mm de diametro e

0,2 mm de espessura.

3.10. Observagdes microestruturais

Para a microscopia oOtica as amostras foram inicialmente seccionadas

por disco diamantado em uma cortadeira AROTEC AROCOR 40 e embutidas a
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guente em baquelite. Na sequéncia, utilizando uma lixadeira e uma politriz
universal marca ARAPOL-E, as mesmas foram lixadas em lixas d’agua com
granulometria entre 120 e 1200 e em seguida polidas em pano feltro com pasta
de diamante STRUERS %2 pym; o polimento final foi feito em uma politriz
vibratoria BUELHER VibroMet 2 com silica coloidal. Finalmente, as superficies

polidas foram submetidas ao ataque quimico especificado na Tabela 3.4.

Tabela 3.4 Composicéo do reagente e procedimento de ataque quimico.

Composicéao Identificacéo Tempo Observacoes
20% de acido .
HCIO, Ataque a frio por
perclorico imerséo seguido
4% de &cido HF 30 de limpeza
fluoridrico segundos ultrassonica e
76% de agua H,O secagem por ar
destilada quente

Nas amostras laminadas o plano de observacdo metalografica
escolhido foi paralelo a direcdo e perpendicular ao plano de laminacdao,

conforme a Figura 3.10.

Plano de

g Plano para analise
laminagao

microestrutural

Direg¢ao de
laminagao

Figura 3.10. Desenho esquematico de uma amostra laminada, com destaque

para o plano de interesse na analise microestrutural.
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As observacBes por microscopia eletronica de transmissao (MET)
utilizaram um microscépio Phillips CM 120 operado a 120 kV. Pequenas placas
paralelas ao plano Y da amostra, ver Figura 3.2, foram retiradas a meio
comprimento das mesmas reduzindo-se sua espessura até = 60 um por
lixamento em lixas de SiC (300, 400, 600 e 1200). As placas foram cortadas em
circulos com 3 mm de didmetro e polidas eletroliticamente até a perfuragdo em
um equipamento TENUPOLS3 (Struers). Observou-se o tamanho de grao, (ou

sub-gréos) e a disposi¢ao das discordancias.

3.11. Corrosao

Para verificar a influéncia da deformagé&o severa nas propriedades de
corroséo do Ti foram realizados em conjunto com o Laboratério de Corroséo de
DEMa/UFSCar ensaios de polarizacdo potenciodinAmica segundo as normas
ASTM G5 [105] e ASTM F 2129 [99].

Os ensaios foram realizados em solugdo aquosa 3,5% de NaCl
naturalmente aerada e na temperatura de 25°C. Na realizacdo dos ensaios foi
utilizada uma célula eletroquimica convencional de trés eletrodos, com
contraeletrodo de platina (area > 5 cm?) e eletrodo de referéncia de calomelano
saturado (ECS). Os eletrodos de trabalho foram construidos com os corpos de
prova embutidos a frio em resina poliéster de alta fluidez para evitar a formacéao

de bolhas e frestas, como ilustrado pela Figura 3.11.

Y
0 1 2 3 4

Figura 3.11. Esquema de funcionamento da célula eletroquimica e foto do
eletrodo de trabalho.
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Todas as medidas foram programadas para iniciarem ou apés 1 hora de
estabilizagcdo no potencial de circuito aberto, ou entdo se ndo fosse registrado
uma variagdo de 1 mV em 180 s. Este potencial de inicio das medidas foi
definido como potencial de circuito aberto (Eq).

Na realizacdo do ensaio foi utilizada uma taxa de varredura de 1 mV/s,
iniciando a varredura no sentido anddico de um potencial 300 mV abaixo do Eqc
até 2000 mVecs. Os ensaios foram realizados em triplicata e os resultados

foram reprodutiveis.

3.12. Medidas de usinabilidade

Para avaliar o efeito da DPS sobre a usinabilidade do Ti foram
realizados ensaios de forca de corte e acabamento superficial sobre as
amostras 0X e 4X e sobre a liga Ti-6Al-4V para fins de comparacdo. As
medidas foram realizadas em um torno convencional ROMI S20, utilizando um
suporte de ferramenta com angulo de entrada de 95°, angulo de inclinacéo de
- 6° (cddigo do fabricante DCLNR 2525 M12) e um inserto de carbeto revestido
(TIN+AI,O3+TIiCN) com raio da ponta igual a 1,2 mm (cédigo do fabricante
CNMG 12 04 12-QM SO05F). Seguindo as instrucdes do fabricante, a velocidade
de corte, 0 avanco e a profundidade de corte utilizados foram, respectivamente,
63 m/min, 0,042 mm/rev e 0,5 mm, como mostrado na Tabela 3.5. N&ao foi

utilizado fluido de corte.

Tabela 3.5 Ferramental e parametros de corte utilizados nos ensaios de

usinagem.
Suporte de ferramenta DCLNR 2525 M12
Ferramental
Inserto CNMG 12 04 12-QM SO5F
Velocidade de corte 63 m/min
Parametros de corte Avanco 0,042 mm/rev

Profundidade de corte 0,5 mm
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Todos as medidas de forcas de corte foram realizadas em um
dinamometro multicomponente Kistler 9257B conectado a um amplificador de
carga Kistler 5019B e uma placa de aquisicdo A/D National Instruments PCI-
6025E conectada a um computador contendo o programa National Instruments
LabVIEW® 8.5. Esse sistema esta esquematizado na Figura 3.12. Com isso foi
possivel medir as componentes ortogonais Fp. Fr € Fc; respectivamente, a
forca passiva, forca de avancgo e a forca de corte principal sobre a ferramenta,
ver Figura 3.13. A taxa de aquisicdo de dados foi fixada em 2 kHz e foi
aplicado um filtro passa-baixa de 1 kHz. Os ensaios foram feito no Laboratorio
de Usinagem de Materiais da UNICAMP com colaboracdo do Prof. Dr.
Armando italo Sette Antonialli do Departamento de Engenharia Mecanica da

UFSCar; este trabalho resultou na publicagéo da ref. [92].

amplificador de carga

~ E dinamémetro

SRR

N
0l o 2l
placa de °
aquisicdo ¢
o
i — ﬂ U ferramenta
LE PC 1 cE
——— Fi-S#Fp
A N N FC E—E
amostra

Figura 3.12. Sistema de aquisicdo das medidas de forca na usinagem.
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Figura 3.13. Componentes da for¢a de corte medida [106].

3.13. Ensaios de tor¢cdo em parafusos para implantes

A viabilidade de Ti processado por DPS como material de construcao de
parafusos para implantes foi determinada por ensaios de torcdo comparando o
material aqui processado com a liga Ti-6Al-4V, que € a usualmente utilizada.
Os ensaios foram realizados em méaquina de tor¢cdo modelo Termo Mec Orto do
Centro de Caracterizacdo e Desenvolvimento de Materiais da UFSCar em
temperatura ambiente com velocidade de 3 RPM e célula de carga com
capacidade de 20 Nm. As medidas foram realizadas utilizando parafusos
corticais de bloqueio utilizados em implantes ortopédicos construidos de acordo
com a Norma ASTM F543. Os parafusos, do material processado e da liga Ti-
6Al-4V, foram gentilmente fornecidos pela empresa SPINE Implantes (Rio
Claro — SP). Mais detalhes com relacdo as dimensGes e geometria dos

parafusos serdo apresentados no item Resultados.
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4. RESULTADOS

4.1. Propriedades mecanicas

4.1.1. Tracado e microdureza Vickers

Na Tabela 4.1 sdo apresentados resultados de ensaios de tracdo e de
medidas de microdureza Vickers realizados apds diferentes rotas de
processamento, que correspondem aos niveis de deformacao equivalente total
indicados na tabela. A deformac&o equivalente obtida por ECAP (&gcap) fOi
calculada pela Equacéo de Iwahashi (2.4) e a deformacéo por laminacao (&am.)
pela Equacado 4.1. No caso da combinacdo dos dois processos, a deformacéo

equivalente total (&wota)) € @ SOma das duas, conforme Equacéo 4.2.

2 hy
Elam. = ﬁll’l h_o (4.1)
Etotal = €EcAP T Elam. (4.2)

Na Figura 4.1 os dados de microdureza sao apresentados em funcéo da
deformacéo equivalente; observa-se que o processo de laminagdo provocou
um aumento no nivel de dureza obtido com o processamento ECAP isolado.
Neste segundo modo de deformacéo a dureza parece saturar apos o segundo
passe. Analisando os efeitos da temperatura na laminacdo (temperatura
ambiente — LTA, e temperatura criogénica — LTC) é possivel concluir que a
laminacdo em temperatura ambiente resulta em amostras com dureza
levemente maior (4-8%) do que as processadas em temperatura criogénica.
Em ambos os casos ocorre diminuicdo (~8%) da dureza com o aumento da
deformacé&o equivalente, no intervalo de dois para seis passes ECAP, quando
aplicados antes da laminac&o. Claramente a dureza final ndo depende apenas

do nivel de deformacdo imposto, mas também da natureza do processo de
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deformacdo e da temperatura de processamento. A amostra 2X+LTA
apresentou o maior valor de dureza, correspondendo a um aumento de 71%
em relagéo a amostra 0X, enquanto que os maiores valores de oy e o, foram
obtidos com a amostra 2X+LTC. Essa diferenca entre a evolucdo da
microdureza a evolucao da resisténcia a tracado pode ser explicada em termos
do historico de deformacéo diferente destas amostras conforme indicado na
Tabela 4.1; assim, diferencas no numero de passes ECAP anteriores a
laminacéo irdo resultar em diferentes propriedades finais no Ti. Em todos os
casos, com a laminacao a dureza é mais alta do que com ECAP apenas, mas
com uma diminuicdo de magnitude conforme se aumenta o numero de passes

ECAP anteriores.

Tabela 4.1 Propriedades de tracdo e microdureza Vickers e do Ti CP

processado por DPS.

Deformacéo oy oy &y &
Amostra HV1
equivalente (MPa) (MPa) (%) (%)
(0),4 0 184+5 310 470 15 41
2X 1,3 24515 510 680 4 29
4X 2,5 24515 555 740 4 32
6X 3,8 24845 615 790 3 32
2X+LTA 2,7 31445 740 880 2 32
AX+LTA 3,9 30415 730 900 3 32
6X+LTA 52 29045 785 910 2 34
2X+LTC 2,7 30145 970 1080 3 32
4X+LTC 3,9 27515 880 1040 3 34
6X+LTC 52 27945 915 1030 3 32

Gy =tensdo de escoamento 0,2 %; o, = limite de resisténcia a tragéo;

g, = alongamento uniforme; g = alongamento na fratura; taxa de deformagéo = 10°s™.
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Figura 4.1. Efeito da rota de processamento na microdureza Vickers.

As curvas obtidas dos ensaios de tracdo para diversas condi¢cdes de
processamento sdo apresentadas na Figura 4.2; para comparacao também foi
incluida a curva da amostra 0X. Observa-se acentuado incremento da
resisténcia mecéanica do Ti apls o processamento via DPS independentemente
da rota de processamento. O alongamento na fratura pouco diminui com o
DPS, no entanto, ha grande diminuicdo no alongamento uniforme, indicando
baixa capacidade de endurecimento por deformacdo do material apés o

processamento.
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Figura 4.2. Resultados dos ensaios de tracdo em temperatura ambiente para

diversas condicdes de processamento de Ti grau 2.

A forma geral das curvas mostra trés efeitos importantes da DPS
comuns para todas as condi¢des: (i) ocorre um grande aumento de resisténcia
mecanica com processamento DPS, (ii) existe um perda limitada da ductilidade
embora o alongamento na fratura ainda se mantenha relativamente alto, (iii) a
deformacéo uniforme € muito pequena (~ 3-4 %). O efeito (iii) € frequentemente
observado nos metais com graos nanocristalinos e ultrafinos os quais, tendem
a perder os mecanismos de acumulacédo de defeitos cristalinos, e, portanto, a
capacidade de endurecimento por deformacgéo [107]. Deve ser salientado que
as dimensodes dos corpos de prova sao limitadas pelo tamanho das amostras
obtidas no ECAP, portanto, o comprimento util é algo pequeno, o que
superestima o alongamento mas pouco afeta as medidas de resisténcia.

Os resultados dos ensaios de tracdo sdo apresentados na Tabela 4.1
como tensdo de escoamento (oy), limite de resisténcia a tragdo (o),
alongamento uniforme (g,) e alongamento na fratura (&). Apés dois passes de
ECAP a oy e a o, aumentam por 66 e 45%, respectivamente, em relacdo a

amostra recozida. Com os passes ECAP subsequentes, a resisténcia mecanica
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aumenta de 8~10% em cada passe, provavelmente porque os graos tendem a
ser tornar cada vez menores e mais homogéneos com o aumento da
deformacéo equivalente. Os resultados mostram que a resisténcia mecanica
aumenta ainda mais na laminacdo a frio apos ECAP, seja em temperatura
ambiente (doravante T.A.) seja a -100°C, o que é provavelmente causado pelo
maior refino de grdo e aumento na densidade de discordancias. Em relagcéo ao
alongamento na fratura, todas as amostras apresentaram um comportamento
semelhante com valores no intervalo de 30 a 40%. Comparando as amostras
laminadas em T.A. e a -100°C, é evidente que o0 processamento em
temperaturas sub-zero foi mais efetivo no aumento da resisténcia mecanica.
Em ambos os casos, a pequena capacidade de endurecimento por deformagao
observada no ensaio de tragdo pode ser atribuida a processos de recuperacao,
0s quais levam a um desequilibrio entre as taxas em que as discordancias séo
geradas e absorvidas nos contornos de grao fora do equilibrio [65].

A seguir s&o apresentados resultados dos ensaios de tracdo do Ti OX e
4X nas temperaturas de -196°C, T.A. e a 300°C com velocidade de
tracionamento constante correspondente a uma taxa de deformacdao inicial de
1x10° s*. Lembrando que o processamento ECAP foi realizado a 300° e a
laminacdo em T.A. e a -100°C, com estes ensaios procurou-se avaliar o
endurecimento por deformacdo do Ti em condicbes préximas das quais foi
processado por DPS. Na Figura 4.3 sdo apresentadas as curvas obtidas nos
ensaios com velocidade de tracionamento constante correspondente a um taxa
de deformacao inicial igual a 1 X 102 s™ para Ti 0X e 4X nas temperaturas
anteriormente mencionadas. A resisténcia mecanica, ductilidade e os
parametros de encruamento k e n da expressao de Hollomon (ver equacao 2.1)
obtidos das curvas séo apresentados na Tabela 4.2.

Para ambas as amostras, observa-se claramente o aumento da
resisténcia mecanica com a diminuicdo da temperatura de ensaio; de 300°C
para -196°C as amostras 0X e 4X aumentam seu limite de resisténcia a tracéo
por aproximadamente 420% e 280%, respectivamente. A ductilidade da
amostra 4X foi maior para o ensaio a 300°C, diminuiu 10% para o ensaio em
T.A. e a -196°C manteve praticamente 0 mesmo alongamento que em T.A. O
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alongamento uniforme desta amostra independe da temperatura de ensaio. Em
relagdo a ductilidade a amostra 0X apresentou um comportamento distinto para
as diferentes temperaturas de ensaio: a -196°C apresentou um alongamento na
fratura de 46%, diminuiu para 30% em T.A., e, para o ensaio realizado a 300°C
teve um aumento de 5% em relacéo a T.A.. Para esta amostra o alongamento
uniforme se manteve igual, em torno de 15%, para os ensaios a 300°C e em
T.A. e apresentou forte aumento, chegando a 37%, no ensaio a -196°C. Este
aumento no alongamento uniforme indica que as condi¢bes criogénicas
resultaram em acentuado aumento na capacidade de endurecimento por
deformacéo, o que € evidenciado pelo aumento da diferenca entre os valores

de oy € oy, € pelo aumento do expoente de encruamento n de ~0,13 para 0,25.

1200 ~
1000 +

800

Tenséo (MPa)

200

taxa de deformacdo = 10° s™
0 T T T T T T T T T 1
0 10 20 30 40 50

Deformacéo plastica (%)
Figura 4.3. Resultados dos ensaios de tracdo em diferentes temperaturas
para o Ti 0X e 4X.

A Figura 4.4 apresenta as curvas obtidas nos ensaios de tracéo
realizados com variacdo instantanea da taxa de deformacdo de 10™*s™ para
10%s™ com o objetivo de avaliar a sensibilidade & taxa de deformacéo através

do parametro m do modelo de Hollomon em temperaturas proximas aquelas
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em que foi processado por DPS. O coeficiente m foi calculado de acordo com a

Equacéo 4.3 a sequir:

m = (alna) 43
o adlné eT ( )

Os ensaios foram realizados nas amostras 0X e 4X em trés temperaturas:
-196°C, T.A. e 300°C. Os resultados estédo na Tabela 4.2. Como esperado, para
ambas as amostras a sensibilidade a taxa de deformacdo aumenta com a
temperatura de ensaio e nas trés temperaturas avaliadas o valor de m da

amostra 4X é praticamente o dobro da amostra 0X.
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Tabela 4.2. Dados dos ensaios de tracdo com diferentes temperaturas e taxas

de deformagéo.

Amostra Temp. de O ou & & n k
ensaio (°C) (MPa) (MPa) (%) (%) (MPa)
-196 670 965 37 46 0,245 1665 0,007
0X T.A. 349 496 15 30 0,130 732 0,019
300 165 229 15 35 0,137 345 0,021
-196 1111 1126 3 17 0,015 1227 0,018
4X T.A. 659 717 4 19 0,022 804 0,031
300 370 410 3 29 0,031 488 0,043

4.1.2. Estabilidade térmica

Para quantificar esta caracteristica foram feitas medidas de microdureza
Vickers no material como deformado e apd6s recozimentos a 200, 300, 400, 500
e 600°C por 30 min. Na Figura 4.5 mostra a variacdo da microdureza em
funcdo da temperatura de recozimento apés diversas condicbes de
processamento DPS. N&do ha acentuada queda de dureza até 400°C. Para
todas as condi¢cdes de processamento a maior queda de dureza ocorre no
intervalo 400°C - 500°C, e observa-se que a dureza medida apds recozimentos
de 600°C se aproxima do material recozido, embora sem anular totalmente o

endurecimento causado pelos processos de DPS.
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Figura 4.5. Evolucéo da microdureza do Ti CP2 em funcao da temperatura de

recozimento.

Este resultado esta em concordancia com a literatura [108 - 110] onde
frequentemente é reportado que o Ti CP processado por DPS,
independentemente da rota utilizada, mantém o valor de dureza do estado
como deformado até ~400°C. Na Figura 4.6, retirada da ref. [110], € possivel
observar o mesmo comportamento da dureza em fungdo do aumento da
temperatura para o Ti com graos ultrafinos obtido por DPS. No referido trabalho
o Ti foi submetido a 12 passes ECAP seguindo a Rota A, a 450°C em uma

matriz com ® = 90°.



81

g b o T mEN e UM forl e W ot 0x RN (L JTTAOM S S DY

N
@
(-
o
T

L A SNL L AN AN

gl g gog B o dog g Ropo gog il gy

Microdureza (MPa)

B an TR A B

llllll

1800.LJLllllllll‘LlLlIAALJLIAAIL

0 100 200 300 400 500
Temperatura de recozimento (°C)

Figura 4.6. Evolugdo da microdureza com o aumento da temperatura de
recozimento (30 min.) para o Ti CP2 processado por 12 passes
ECAP, Rota A, a 450°C em uma matriz com @ = 90° [110].

4.1.3. DSC

A calorimetria diferencial de varredura — DSC - é uma técnica que
permite, entre outras coisas, seguir o processo de recristalizacdo através da
analise do fluxo de calor em uma amostra ao longo de um aquecimento. A
técnica permite obter dados de energia armazenada durante o processo de
deformacdo, fracdo recristalizada em funcédo do tempo, temperatura de inicio e
fim do processo e uma média da energia de ativagdo aparente envolvida no
processo. A Figura 4.8 apresenta as curvas de DSC para as amostras 0X, 4X e
4X+LTC com taxa de aquecimento de 40 °C/min. No gréfico os picos
exotérmicos (para baixo) séo referentes aos processos de recuperacdo e
recristalizacdo e o0s picos endotérmicos (para cima) estdo associados a
transicao alotropica o-p do Ti. A temperatura Tp é definida como a temperatura
no ponto maximo do pico e esta indicada em cada curva da Figura 4.8 para o

pico de recristalizacdo; a fracdo recristalizada em torno da temperatura Ty €
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dada por X = A{/A, onde A € a area total sob o pico exotérmico e Ar é a area
sob a curva entre a temperatura de inicio do processo de recristalizacdo To e a
temperatura Tx, como mostrado na Figura 4.7. A confirmacdo de que 0s picos
exotérmicos sao referentes aos processos de recuperacao e recristalizacao foi
feita através de um segundo ciclo de aquecimento na mesma amostra. Uma
vez que os picos exotérmicos se referem a liberacdo de energia armazenada
na deformacéo e séo irreversiveis do ponto de vista termodinamico, estes ndo
seriam observados em um segundo aquecimento. Assim, 0S picos exotérmicos
certamente estdo associados aos processos de recuperacao e recristalizacao,
uma vez que nao foram observados no segundo ciclo térmico. Os valores da
energia armazenada foram obtidos através da soma das areas dos picos

exotérmicos de cada amostra.

v — Y 4 L4 )

TEMPERATURA (°C)

Figura 4.7. Termograma DSC mostrando as temperaturas de inicio (To) e fim

(T¢) de recristalizacao [111].
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Figura 4.8. Curvas de DSC do Ti 0X, 4X e 4XLTC com taxa de aguecimento de

40°C/min.

A Figura 4.9 mostra curvas de DSC obtidas com trés diferentes taxas de
aquecimento para as condicbfes 4X e 4X+LTC. Destas curvas é possivel
calcular a temperatura de recristalizacdo para cada taxa de aquecimento e,
através do Método de isoconversdo de Kissinger [112], calcular a energia de
ativacdo do processo. Para processos de recristalizacdo nao-isotérmicos a
energia de ativacdo aparente pode ser estimada pelo método proposto por

Kissinger, o qual pode ser representado pela Equacéo 4.4.

In (%) R o (4.4)

P RTp

onde S € a taxa de aquecimento, E, € a energia de ativacdo aparente para
recristalizacdo, R & a constante universal dos gases e C & uma constante
particular de cada método. A E, pode entdo ser calculada pela inclinacédo da

1
reta obtida no grafico In Lz versus (—)
Tp Tp
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Figura 4.9. Curvas de DSC obtidas com trés diferentes taxas de aquecimento

para a condicdo 4X (a) e 4X+LTC (b).

4.1.4. Fadiga

A curva S-N obtida nos ensaios de fadiga de alto ciclo é apresentada na
Figura 4.10. As setas indicam os ensaios que foram interrompidos sem ruptura

apos 10’ ciclos. O Ti processado por ECAP mais laminacdo em temperaturas
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criogénicas apresentou o maior limite de fadiga, com um aumento de 30% e
98% em relacdo a amostra somente processada por ECAP e do material inicial
com tamanho de gréo grosseiro, respectivamente. A Figura 4.11 apresenta
observacdes da superficie de fratura por MEV dos corpos de prova de fadiga
das amostras 4X e 4X+LTC.

Tabela 4.3. Resultados obtidos da curva S-N.

Propriedade/Amostra oX* 4X AX+LTC Ti-6Al-4Vv*
of (MPa) 206 320 420 600
ot oy 0,44 0,43 0,40 0,5

* Dados retirados da referéncia [60]

7004 &

600

500

400 ~

Amplitude de tenséo, o, (MPa)
w
8
1

i R:'l M
200 e T1CP2

1E+05 1E+06 1E+07 1E+08
Numero de ciclos até a fratura, N,

Figura 4.10. Curva S-N para as amostras 4X e 4X+LTC. Dados extraidos da

literatura [60] para a liga Ti-6Al-4V e para o Ti CP2 recozido foram incluidos

para comparagao.
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Figura 4.11 Superficies de fratura das amostras de fadiga nas condi¢bes 4X e

4X+CRLT observadas por MEV.
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4.1.5. Energia de impacto Charpy

A Figura 4.12 mostra como a energia absorvida no ensaio de impacto
Charpy com corpos de prova de tamanho reduzido e o limite de fadiga
aumentam com a deformacdo equivalente imposta pela DPS. Aspectos
representativos das superficies de fratura dos corpos de prova de impacto
estdo na Figura 4.13, juntamente com a quantificacdo da distribuicdo de
tamanho dos alvéolos tomadas da imagem 2 de cada condi¢cdo. Em todos os
casos a observacdo da superficie de fratura indica claramente que o material
fraturou de modo predominantemente ductil. Observa-se também que o
tamanho médio dos alvéolos diminui com o aumento do nivel de deformacao
imposto sobre o material; de ~ 25 um na amostra OX para ~ 5 e 2 um para as

amostras 4X e 4X+LTC, respectivamente.

500 5
—&— Limite de fadiga
. O 4
. - - Energia Charpy . -
g ' 3
400 >
= 3 8
© P
=2 O
§=
B 2 ®
% 300 g
o 1@
E
4
200 0

0X 4x 4X+LTC

Figura 4.12. Limite de fadiga (R=-1) e energia absorvida nos ensaios de
impacto Charpy com corpos de prova de tamanho reduzido para Ti na condigéo
inicial (0X), submetido a quatro passes ECAP (4X) e submetido a quatro

passes ECAP seguido de laminacao criogénica (4X+LTC).
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Figura 4.13. Superficies de fratura dos corpos de prova Charpy observadas por
MEV. Em (a) amostra 0X, em (b) amostra 4X e em (c) amostra 4X+LTC.
Micrografias 1 séo da regiao de iniciagao da fratura e micrografias 2 da regiao

de fratura.

O ensaio Charpy instrumentado gera uma curva de forca em funcéo do
tempo de impacto; a partir da integracdo desta curva é possivel calcular a
energia absorvida. A Figura 4.14 mostra a curva forca versus tempo para as
amostras 0X, 4X e 4X+LTC, e a Tabela 4.4 resume os dados calculados a
partir da integrac@o destas curvas e os parametros geométricos dos corpos de
prova fraturados, tomados conforme recomendacdo da Norma ASTM E23
[113]. A forca maxima de impacto para a amostra 4X+LTC foi maior do que a
capacidade de medida do equipamento utilizado; assim, para esta amostra a
curva foi extrapolada a partir do valor de energia lido no equipamento. A Tabela
4.4 mostra que para as amostras 0X e 4X a diferenca entre E; obtidos da curva
e do equipamento € muito pequena, 0 que justifica o procedimento adotado

para a amostra 4X+LTC.
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Figura 4.14. Curvas forga versus tempo para as amostras 0X, 4X e 4X+LTC

obtidas no ensaio de impacto Charpy instrumentado.

Tabela 4.4 Energia de impacto Charpy e parametros geométricos das amostras

fraturadas.
Parametro / Amostra 0X 4X AX+LTC
Tamanho de shear lip (mm) - 0,27 0,77
Expanséo lateral (mm) 0,24 0,25 0,30
Tamanho médio de alvéolos
23 4 2
(Hm)
Energia absorvida (J)
2,2 2,6 4,2
Curva F-t
Mostrador digital da maquina
2,5 2,9 4,2
()
Forca méaxima de impacto (N) 1050 1110 2830*

* estimado
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4.1.6. Observacfes microestruturais

A microestrutura do Ti recozido € mostrada na Figura 4.15. Ela consiste
de grédos equiaxiais com tamanho médio aproximado de 15 um. N&o séo

observadas maclas nem subestrutura de discordancias.

Figura 4.15. Microscopia 6tica da amostra 0X; gréos equiaxiais com auséncia

de deformacgéo.

Observacdes por MET foram feitas no plano Y (ver Figura 3.2 ) das
amostras processadas por DPS e uma visdo geral da evolugcédo microestrutural
é apresentada na Figura 4.16. Na amostra 1X a microestrutura € composta por
grdos alongados com elevada densidade de discordancias. Apos cuidadosa
observacéo foi concluido que estavam presentes algumas maclas de tamanho
micrométrico dentro de alguns gréos, mas em propor¢édo bastante limitada. A
auséncia quase que completa de maclas também foi observada por Zhao e
outros [67] em Ti CP apdés um passe ECAP em temperatura ambiente. Por
outro lado, existem algumas indicacdes de que a maclagdo € o principal
mecanismo de deformacao do Ti durante o primeiro passe ECAP [5, 114]. Deve
ser notado que o tamanho de gréo inicial, as condicbes de processamento, a
taxa de deformacédo e a geometria da matriz destas referéncias séao diferentes

das utilizadas no presente trabalho.



92

Figura 4.16. Micrografias eletrénicas de transmissao do Ti CP: (a) 1X; (b) 4X;
(c) 4X+LTA e (d) 4X+LTC.

Microestrutura tipica da amostra 4X é mostrada na Figura 4.16(b) e
consiste de uma mistura de graos alongados e alguns graos equiaxiais com
uma subestrutura celular de discordancias, confirmando observagdes feitas por
Shin e outros [114]. A mesma observacao se repete nas imagens apresentadas
Figura 4.17 que compara apenas a microestrutura das amostras 1X e 4X.
Nestas micrografias € importante destacar acentuado refino microestrutural

com o aumento de passes ECAP.
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MET - Campo claro
Plano Y ECAP

Figura 4.17. Micrografias de Ti deformado por ECAP a 300°C: um passe em (@)

e (b), e quatro passes em (c) e (d).

Com a deformagé&o adicional por laminacdo em temperatura ambiente a
microestrutura resultante, Figura 4.16(c), aparenta remover os graos alongados
que sdo substituidos por uma estrutura de grdos equiaxiais e presenca de
algumas maclas de deformacdo. A microestrutura das amostras 4X+LTA e
4X+LTC apresentadas na Figura 4.16(c) e (d) sdo muito similares com excecao
de que ndo foram observadas maclas nas amostras laminadas em baixa
temperatura. O padrdo de difracdo apresentado na Figura 4.16(d) indica a
presenca de uma alta fracdo de contornos de alto angulo. Fan e outros [5]
também reportaram a auséncia de maclas de deformacdo em Ti CP3
submetido a mesma rota de processamento; em seu trabalho o tamanho de
grao foi reduzido de 15 um para ~150-200 nm.

A Figura 4.18 destaca a formacdo de bandas de cisalhamento na
microestrutura do Ti processado. E possivel observar que a espessura destas
bandas diminui com o aumento do nivel de deformacéo: para a amostra 4X
esta espessura é de aproximadamente 250 nm e diminui para 100 nm e 80 nm
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para as amostras 4X+LTA e 4X+LTC, respectivamente. A literatura reporta [115
- 117] que o refino de grdo se dé tipicamente pela subdivisédo destas bandas de
cisalhamento, e este comportamento é evidenciado para o presente material na
Figura 4.19 onde esta tendéncia € claramente observada. Por fim, na Figura
4.20 nota-se acentuado refinamento estrutural da amostra 4X+LTC. O tamanho
médio de grao final para a amostra 4X+LTA foi estimado em ~150-200 nm e
em 80 nm para a amostra 4X+LTC.



MET - Campo claro
Plano Y ECAP

— 4X

— 4X+LTA

100 nm

—> 4X+LTC

Figura 4.18. Microestruturas de Ti: (a) 4X; (b) 4X+LTA e (c) 4X+LTC.
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MET - Campo claro
Plano Y ECAP

— 4X+LTA

—> 4X+LTC

Figura 4.19. MET do Ti submetido a quatro passes ECAP seguido de 70% de
reducdo em laminacdo em temperatura ambiente (b) e a -100°C (c).
Em destaque as bandas de cisalhamento e a formag&o de novos gréo

e sub-graos dentro destas.
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Figura 4.20. MET do Ti submetido a quatro passes seguido de 70% de reducgao

em laminac&o a -100°,

4.1.7. Propriedades tecnoldgicas

Apesar das importantes melhorias de propriedades resultantes das
técnicas de DPS a utilizacdo desta tecnologia pela industria ainda é pouco
significativa. Entretanto ha perspectivas de mudanca e existe um senso comum
na comunidade de pesquisa envolvida com processos de DPS que séo
iminentes grandes avancos em relacdo as aplicacdes em escala industrial das
tecnologias baseadas em DPS. Como jA mencionado o Ti € um dos primeiros
materiais a transitar da escala de laboratério para a escala industrial,
principalmente em funcdo do baixo valor da relagdo custo da matéria-prima /
custo do produto, nas aplicacdes a que se destina. Assim, é fundamental que
se conheca o desempenho do Ti ultrafino obtido por DPS, medido por algumas
propriedades diretamente relacionadas com sua aplicacdo. Estas foram aqui
chamadas de Propriedades Tecnoldgicas e sdo: a usinabilidade, a corrosao e a

torcdo em parafusos.

4.1.7.1. Usinabilidade

A Figura 4.21 apresenta a comparacdo da dificuldade de usinagem,
medida pelo parametro DTCR, do Ti recozido, processado, e da liga Ti-6Al-4V,
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aqui chamada de #5. Nesta figura, construida a partir de dados da literatura, €
possivel observar um indice DTCR de 3,14 para a liga e 1,70 e 1,90 para as
amostras 0X e 4X, respectivamente. Portanto, € esperado que a usinabilidade
apos o processamento DPS, sofra prejuizo, mesmo que de pequena monta. De
qualquer modo, lembrando que a usinabilidade de um material é representada
pelo inverso da é&rea do poligono, da Figura 4.21, conclui-se que a
usinabilidade do Ti, segundo este parametro, mesmo quando processado por
quatro passes ECAP é melhor do que a da liga #5.

HV

OX m4X m#5

(k.p.c)? TS

%EL

Figura 4.21. Esquema comparativo da usinabilidade das amostras 0X,
4X e #5, em base ao parametro DTCR [92].

Uma tipica avaliacdo experimental da usinabilidade de um material pode
ser feita pela medicdo das forcas de corte, da qualidade da superficie (através
de medidas de rugosidade) e pela medida do desgaste da ferramenta de corte.

A Figura 4.22 mostra valores das forgas de corte medidas sobre as
amostras 0X, 4X e #5. Observa-se que a amostra processada por ECAP quase
dobrou o valor da forca de corte principal (F¢), atingindo valores préximos aos

medidos na #5. Também, a forca de avanco (F;) medida na amostra 4X foi trés
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vezes maior que os valores medidos na amostra 0X e da mesma ordem que da
amostra #5. Finalmente, a componente passiva da for¢a de corte (Fp) foi ainda
mais afetada pelo processamento DPS: esta é quatro vezes maior que a forca

medida na amostra 0X e o dobro do valor medido na amostra #5.

OFp WFc EFf

500
450+
400
350+
300+
250+
200+
150+
100+

F(N)

504

0X 4X #5

Figura 4.22. Forcas de corte para torneamento das amostras 0X, 4X e #5 [92].

Os resultados de rugosidade média (R,), utilizados para avaliar a
qualidade da superficie, estdo na Figura 4.23. Para o Ti 0X e 4X existe um
grande espalhamento nos resultados, com R, em torno de 2 um, enquanto que
para liga o espalhamento € bem menor com R, proximo de 1 um. Esta
diferenca de qualidade de superficie é bastante significativa e corresponde
respectivamente aos graus N8 e N9 definidos pela Norma 1SO 1302 [118].

A diferenca de qualidade superficial pode ser atribuida aos diferentes
tipos de cavaco observados em cada material durante o torneamento: o Ti 0X e
4X produziram cavacos razoavelmente ducteis e continuos, que podem riscar a
nova superficie usinada, causando danos na superficie da amostra, enquanto a

liga produziu cavacos descontinuos.
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Figura 4.23. Rugosidade média para as amostras 0X, 4X e #5 [92].

Muito da dificuldade de se usinar o Ti se deve a alta reatividade deste
metal em médias e altas temperaturas; isto tende a fazer o metal aderir a
superficie da ferramenta de corte, podendo ocasionar lascamento e falha
prematura desta. Além disso, sua baixa condutividade térmica aumenta a
temperatura na interface ferramenta-peca. Por fim, o baixo modulo elastico do
Ti causa deflexdes relativamente altas na peca de trabalho, o que € prejudicial
para a vida da ferramenta. Desgaste rapido do flanco, desgaste de crateras,
desgaste de ponta e desgaste de entalhe, ilustrados na Figura 4.24, séo

comumente encontrados na usinagem do Ti e suas ligas.

Superficie de saida

Superficie principal

Superficie de folga

secundaria de folga

Raio de
ponta

1- Desgaste p_ Desgaste 3_Desgaste 4. Desgaste
de flanco de ponta de entalhe de cratera

Figura 4.24. Caracteristicas de desgaste de ferramenta tipicamente

encontradas na usinagem do Ti [92].
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A Figura 4.25 mostra a superficie de folga da ferramenta, danificada
apos os testes de usinagem da amostra 4X. Observa-se forte adesao entre o
material da pegca e da ferramenta, e mesmo a exposicdo do material de
substrato da ferramenta — W e Co nas areas mais claras. Tipicamente isSso
mostra que o principal mecanismo de desgaste é a adesédo de material da peca
seguida de arrancamento de particulas da ferramenta (attrition, em inglés).
Quando torneado em velocidades relativamente baixas, o material da peca se
acumula no lado de corte e fragmentos microscépicos da ferramenta séo
frequentemente arrancados, levando a grande desgaste da ferramenta. Uma
vez que este material € bastante ductil, resquicios de cavaco de Ti aderido na
superficie de folga da ferramenta sédo frequentemente encontrados, como é
possivel observar na Figura 4.26. Na ref. [92] observac6es também foram feitas
nas superficies do folga e de saida da ferramenta utilizada para a usinagem da
amostra 0X as quais mostram o mesmo mecanismo tipico de desgaste.

Por fim, da andlise destas superficies para a amostra #5 concluiu-se que
0 mecanismo de desgaste atuante na liga #5 é diferente daquele observado
tanto na amostra 0X quanto na amostra 4X. H4 adesédo do material da peca de
trabalho (Ti, Al e V), mas néo € observada a exposicdo do material do substrato
da ferramenta. Diferentemente do observado no Ti CP2, na superficie de saida
da ferramenta quase nao se observa cavaco aderido; uma vez que 0S cavacos
sdo descontinuos, ndo se observam riscos sobre a superficie da ferramenta.
Estas observacdes reforcam as consideracdes anteriores referentes a
componente passiva da forca de corte e a rugosidade correspondente. Assim,
0 cavaco continuo gerado quando se usinou a amostra 4X é responséavel por

seus valores de Fp e R, serem maiores do que os da amostra #5 [92].
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Figura 4.25. Superficie de folga ap6s usinagem da amostra 4X [92].

Figura 4.26. Superficie de saida da ferramenta apds torneamento da amostra
4X [92].

41.7.2. Corrosao

Um requisito imprescindivel para que Ti CP2 processado por DPS seja

utilizado na fabricacdo de componentes implantaveis € que sua resisténcia a

corrosdo, seja comparavel a da liga Ti-6Al-4V ou do Ti CP2 recozido. De
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acordo com Rosenbloom e Corbett [98] o material é totalmente aceitavel para
aplicacdo em implantes se o potencial de pite (Epite) for igual ou superior a 600
MVecs. A Figura 4.27 mostra as curvas de polarizagdo anddica das amostras
0X, 4X e 4X+LTC; em todas observa-se um patamar passivo relativamente
amplo, com baixas densidade de corrente da ordem de 10 A/cm?, e densidade
de corrente ainda menor para as amostras processadas. Estas apresentaram
taxa de corrosdo bastante semelhantes e ~ 20% menores que a amostra
recozida. Além disso, as curvas de polarizacdo ndo apresentam picos ativos
nem picos de corrente que possam ser relacionados com inicio e propagacao
de corrosao localizada. A Tabela 4.5 apresenta dados quantitativos extraidos

das curvas de polarizagéo.

2400 -
—O0— Ti 0OX

20004 —®— Ti 4X
—w— Ti 4X+LTC

1600 -
"% 1200 -
L

800

Potencial (mV
N
o
o o

-400

-800

Densidade de Corrente (A/cmz)
Figura 4.27. Curvas de polarizagcédo anddica das amostras 0X, 4X e 4X+LTC
realizadas em uma solucéo de 3,5% de NaCl em temperatura

ambiente.

Tabela 4.5. Resultados obtidos das curvas de polarizagéo.
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Ecor lcorr lpass* Taxa de Corrosao
Amostra 5 5 5 5 3
(MVEees) (10" A/lcm?) (10 A/lcm?) (10™ mpy)**
0X -479,0 + 56,7 1,88+ 0,50 20,95+ 1,28 64,3 +17,2
4X -4835+12,8 1,45+0,50 5,48+0,39 49,0 + 17,2
4X+LTC -477,8+21,8 157+0,36 5,60+0,26 53,9+12,3

* lpass tomado em 800 mVecs

** mpy = milésimo de polegada por ano

4.1.7.3. Torcdo em parafusos

Como ja mencionado, o Ti CP2 processado por DPS encontra uma
possivel aplicacdo na fabricacdo de placas e parafusos utilizados em implantes
intracorporeos. Assim, foram fabricados parafusos com o material processado
por quatro passes ECAP (4X) e o seu comportamento em tor¢ao foi comparado
com o do mesmo produto fabricado com o material padréo, isto é, a liga Ti-6Al-
4V. Os parafusos foram usinados pela empresa SPINE Implantes LTDA. (Rio
Claro-SP), que colaborou com a fabricacdo dos parafusos, em Ti processado
por DPS e doacédo de parafusos com geometria semelhante fabricados em Ti-
6AIl-4V. A Figura 4.28 € uma foto dos parafusos que possuem diametro externo

de 3 mm e comprimento de aproximadamente 25 mm.

Ti-6Al-4V

Figura 4.28. Parafusos de Ti 4X a esquerda e da liga Ti-6Al-4V a direita

utilizados nos ensaios de torcao.
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Os resultados obtidos nos ensaios de torcdo estdo na Figura 4.29 e os
valores de AR e LT na Tabela 4.6. O valor de AR é o angulo de rotacao
correspondente ao ponto onde ocorre a queda do valor de torque e LT é o
torque maximo atingido no ensaio. A amostra processada por ECAP e a liga
atingiram praticamente os mesmo valores de LT, mas o primeiro material
deformou em média 74° enquanto a liga atingiu valores em torno de 320°. As
linhas tracejadas da Figura 4.29 marcam o0s requisitos minimos estipulados
pela norma ASTM F543 [95] para parafusos do Tipo HA e HB com diametro
externo da rosca de 2,7mm. (LT — linha horizontal, AR — linha vertical). Embora
os parafusos ensaiados ndo possuam exatamente a mesma geometria de
rosca estabelecida pela Norma, os valores de referéncia aqui mostrados sao
Uteis para comparacéo do desempenho. E importante destacar que apesar de
ambos os materiais terem sido submetidos ao mesmo processo de usinagem, o
Ti-6Al-4V, por ser o produto comercial, ap0s a usinagem passou por uma etapa

subsequente de tratamento superficial.

AR

Ti-6Al-4V

Torque (N.m)

0,0 T T

T T T T T T T T T T T T T T T 1
0O 50 100 150 200 250 300 350 400 450
Angulo (°)
Figura 4.29. Curvas Toque — angulo de tor¢céo, obtidas em ensaio de tor¢do de
parafusos construidos com Ti CP2 processados por quatro passes

ECAP e com Ti-6Al-4V.
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Tabela 4.6. Valores de LT e AR obtidos no ensaio de tor¢cdo dos parafusos.

Amostra LT (N.m) AR (°)
TidX -1 11 52
TidX -2 1,2 77
Ti4X -3 1,2 92
Ti 4X — média 1,2 74
Ti-6Al-4V - 1 1,2 323
Ti-6Al-4V — 1 1,2 387
Ti-6Al-4V — 1 1,2 250

Ti-6Al4V — média 1,2 320
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5. DISCUSSAO

5.1 Propriedades mecanicas e evolu¢do microestrutural do Ti submetido a DPS

A Figura 5.1 resume os efeitos do processamento DPS sobre a
resisténcia mecanica, dureza e ductilidade. Os dados sdo apresentados em
diferenca porcentual com relacdo a amostra 0X e mostram que o aumento da
dureza via ECAP é limitado a ~30%, independentemente do numero de
passes. A laminacdo realizada em temperatura ambiente e em baixa
temperatura aumentou essa diferenca para valores proximos de 50-60% com
pequena vantagem para o processo realizado em temperatura ambiente.

Quanto a resisténcia a tracdo, claramente a sequencia ECAP+LTC é
mais efetiva do que ECAP+LTA e promove aumentos de até 200% na tenséo
de escoamento e de até 120% no limite de resisténcia, mantendo ainda

elevados valores de ductilidade.

mmHY ®mmc, ®EG, -Ag <O &
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200 - - .30
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< 0
6 100 - - 90 <
<
- 110
50 -
- 130
- 150
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(Ij“x b:{3( 6+x qj\)( bj~X\/ 6+X
Figura 5.1. VariagOes da dureza e das propriedades de tracdo das amostras
processadas por DPS. As diferencas porcentuais foram tomadas em

relacdo a amostra 0X.

A Tabela 5.1 compara dados de literatura de dureza e propriedades de

tracdo do Ti comercialmente puro processado por ECAP e por ECAP seguido
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de processos convencionais de conformacédo. Embora os dados comparem Ti

CP de diferentes graus de pureza, observa-se que,

independente da

temperatura e do niumero de passes, a resisténcia maxima que se obtém com o

processamento ECAP atinge um valor de saturacdo em torno de 700-800 MPa.

A melhoria das propriedades de tracdo resultante do processo ECAP ja é

bastante expressiva (observar a ultima linha da tabela com as propriedades do

Ti CP2 na condicdo recozida). Entretanto, a combinacdo ECAP / extrusdo ou

laminacédo convencional pode aumentar ainda mais a resisténcia, até cerca de

1100 MPa, portanto acima dos requisitos exigidos para a liga Ti-6Al-4V na

Norma ASTM F136 [119].

Tabela 5.1. Comparacéo de resultados obtidos com Ti processado por DPS.

Condicdes

de processamento

Propriedades de tracédo e

microdureza

Investigacdes iy T N°de HV oy Gy &
anteriores (°C) passes (MPa)  (MPa) (MPa) (%)
Stolyarov et al.[62] 90°  450-500 7p 2350 520 540 16
Stolyarov et al. [63] 90°  400-450 8p 2720 640 710 14
Stolyarov et al. [64] 90° 450-450 8p+ext. 3350 970 1050 8
Jia et al. [107] 90° 450 8p+LTA -- 800 1000 10
Stolyarov etal. [3] 90° 450-450 8p+LTA 3000 1020 1050 6
Ko et al. [65] 90° 350 4-8p - 655 680 12
Zhao et al. [4] 120°  T.A. 1p 2430 680 780 14
Fan et al. [5] 90° 400 8p+LTA -- -- 1150 --
8p+LTC -- - 1218 -
Kang & King [66]  90° 450 5p -- 708 791 19
Zhao et al. [67] 135° T.A. 8p 2640 710 790 19
Mendes et al. [101] 120° 300 4p+LTA - 796 896 21
Zhang et al. [68]  135° T.A. 1-2p 2500 - 750 6
Presente trabalho
ECAP 120° 300 4p 2440 615 790 32
ECAP+LTA 6p+LTA 2840 785 910 34
ECAP+LTC 2p+LTC 2740 970 1080 32
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0X -- -- -- 1800 310 470 41

Técnicas de deformacgédo criogénica tém sido aplicadas a Al [120], Cu
[121] e Ti [122], sempre com o objetivo de refinar a microestrutura e melhorar
as propriedades de tracdo. A esse respeito, neste trabalho foi observada
excelente combinacdo de resisténcia e ductilidade para a rota de
processamento composta por apenas dois passes ECAP seguido de laminacao
em baixa temperatura, obtendo-se assim o, > 1000 MPa, e apenas uma
pequena perda de ductilidade. E evidente que resultados semelhantes foram
encontrados em investigacdes anteriores, no entanto foi necessaria a aplicacéo
de um numero muito maior de passes ECAP. Como o ECAP ainda € um
processo descontinuo, quanto menor 0 ndmero de passes maior sua
praticidade. A Tabela 5.1 também mostra que a temperatura de processamento
utilizada neste trabalho é menor que a utilizada em outros trabalhos, com
excecdo de dois casos em que o processo ECAP foi realizado em temperatura
ambiente.

A evolucgéo atipica da microdureza das amostras laminadas em relagéo
a intensidade da deformacédo ECAP precedente pode ser explicada lembrando
gue a deformacéo por laminacdo associada a um aquecimento adiabatico pode
ativar a recuperacdao dinamica das discordancias, portanto causar um
amaciamento de intensidade proporcional ao nivel de deformacéo prévio. Por
outro lado, em funcdo do aumento do numero de passes ECAP, os graos
tendem a adquirir forma equiaxial e a fracdo de contornos de alto angulo
aumenta; estas caracteristicas levam a um aumento de resisténcia enquanto a
microdureza é pouco afetada.

Em resumo, uma explicagéo definitiva para as diferencas de ductilidade
entre as amostras laminadas em T.A. e a -100°C e a evolucédo atipica da
microdureza nas amostras laminadas apos ECAP necessitaria de mais dados
experimentais referentes a caracteristicas estruturais; por exemplo, medidas de
textura e observagfes mais completas da microestrutura refinada. Entretanto,

\

com relacdo a resisténcia mecanica uma explicacdo razoavel pode ser
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encontrada nas diferencas de tamanho de grdo das amostras 4X+LTA e
4X+LTC: 200 e 80 nm respectivamente.

Quanto ao mecanismo de deformacdo atuante durante a laminacéo
subzero deve ser considerado que no presente trabalho este processo foi
aplicado em uma microestrutura ja severamente deformada, portanto, é
esperado que a deformacéo nao se dé predominantemente por maclagédo como
ja observado anteriormente [123, 124], mas sim que seja majoritariamente
assistida pelo escorregamento de discordancias.

Essa questédo da presenca ou auséncia de maclas durante a deformacéao
do Ti foi extensivamente estudada por Zherebtzov e colaboradores [125], que
investigaram a evolugcao da microestrutura e das propriedades mecanicas do Ti
laminado com &eq de 0,16, 0,36 € 0,92 em T.A. e a -196°C. Neste trabalho foi
concluido que a maclacdo desempenha um papel fundamental apenas no
primeiro estdgio da evolugcdo da microestrutura, como €é mostrado na
micrografia da Figura 5.2; regido util, préxima a regido da fratura, de um corpo-
de-prova da amostra 0X ensaiada em tracdo a -196°C, onde observa-se
grande densidade de maclas.
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Figura 5.2. Microestrutura da regiao util do corpo de prova, proxima da regido
da fratura, da amostra 0X ensaiada a -196°C, evidenciando a

presenca de maclas.

Entretanto, assim que é formada uma subestrutura de graos e subgréos
refinados menores que o tamanho das maclas iniciais, a maclacdo e a
interacdo entre esses defeitos ndo pode ser considerada como o principal
mecanismo de endurecimento e refino microestrutural. Isto se justifica uma vez
que a diminuicdo do tamanho de grdo faz com que a tensdo critica de
cisalhamento resolvida (CRSS) aumente mais rapidamente para a maclacdo do
qgue para o escorregamento de discordancias. De acordo com os autores da
ref. [125] o tamanho de grdo minimo para que a maclagdo seja operante em
T.A. é em torno de 0,8 um, valor que diminui para 0,6 um para temperaturas de
processamento  criogénicas. Ainda neste tema, foi evidenciado
experimentalmente que, da mudanca de inclinacdo em um gréfico de Hall-
Petch, pode-se inferir o mecanismo de deformagdo dominante. Assim, em,

d¥?, a inclinacdo k; para a maclacdo é tipicamente maior do que a

o=optk
inclinacdo ks para o escorregamento [125]. A Figura 5.3 (a) mostra as curvas

de Hall-Petch apresentadas na referéncia [125] juntamente com dados obtidos
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no presente trabalho, e a Figura 5.3 (b) mostra uma esquematizacdo da

influéncia do tamanho de gréo e da temperatura no mecanismo de deformacéo.
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Figura 5.3. Em (a) curva de Hall-Petch mostrando o efeito da temperatura no
modo de deformacéo atuante [125]. Os pontos em vermelho se
referem aos dados obtidos no presente trabalho. Foi utilizada a
abreviacéo T.E. para temperatura de ensaio. Em (b) esquematizagcao
do efeito do refino microestrutural no aumento da tensao de

escoamento.
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O estudo acima apresentado [125] concorda com os resultados deste
trabalho, tanto na correlacdo tenséo de escoamento versus tamanho de gréao
como na identificacdo dos mecanismos de deformagao. A auséncia de maclas
nas amostras 4X e 4X+LTC foi evidenciada nas observacdes microestruturais,
Figura 4.18 e Figura 4.20. Ainda o efeito da temperatura de deformacédo na
tensdo de escoamento, expresso pela Figura 5.3 (b) também se confirma no
presente trabalho; por exemplo, a amostra 4X que foi processada a 300°C,
para mesmo tamanho de grdo apresentou menor valor de tensdao de
escoamento que o encontrado na referéncia [125].

Dessa forma, é possivel afirmar que para as rotas de processamento
aplicadas ao Ti no presente trabalho a deformacdo assistida por maclas
provavelmente teve sua atuacéo limitada aos primeiros passes ECAP e, ainda
assim, de maneira competitiva com o escorregamento de discordancias, uma
vez que a deformacdo foi realizada a 300°C. Com o prosseguimento dos
passes e mesmo na laminagao criogénica posterior ao ECAP, a maclacao foi
suprimida e o0 principal mecanismo de deformacdo atuante foi o
escorregamento de discordancias.

Buscando melhor compreensédo das condicbes do endurecimento por
deformacéo foram realizados ensaios de tracdo em diferentes temperaturas
nas amostras 0X e 4X, de modo a assim reproduzir condi¢des semelhantes as
do processamento. Estas curvas, juntamente com os resultados de tracdo das
amostras processadas por DPS, formam um quadro geral do endurecimento
por deformacao para diferentes niveis e temperaturas de deformacao.

As Figura 5.4 e Figura 5.5 mostram a regido de deformacao plastica
uniforme das curvas tensdo-deformacdo verdadeiras, onde o efeito de
endurecimento por deformacéo pode ser quantificado em termos do modelo de
Hollomon. Para melhor visualizacdo desse efeito, 0 eixo das tensées mostra o
valor de (oc-0p), onde oo € o limite de proporcionalidade obtido a partir das
curvas da Figura 4.3. A escolha desse limite como ponto de inicio para a
avaliacdo do comportamento plastico se justifica uma vez que as amostras
processadas possuem alongamento uniforme bastante limitado, assim, se

fosse escolhida a tensdo de escoamento (ogy) como referéncia, a analise via



114

curvas de K-M ficaria prejudicada pela quantidade limitada de pontos
disponiveis para o célculo de @, como ponto final dessa analise tomou-se a
tensdo maxima atingida durante o ensaio. Observando o comportamento da
amostra 0X é evidente que a reducao da temperatura eleva significativamente

a capacidade de endurecimento por deformacdo do Ti recozido; tem-se
(cu-060) ~ 600 MPa e alongamento uniforme consideravel, ~30%, para o

ensaio realizado a -196°C. Por outro lado, a amostra 4X exibe pouco

endurecimento em todas as temperaturas de ensaio; o alongamento uniforme
sempre esta abaixo de 3%, e para a amostra ensaiada em T.A., (Gy- Cp)

méaximo foi igual a 250 MPa. Deve-se notar que foram usadas escalas
diferentes nos gréaficos das Figura 5.4 e Figura 5.5 em funcdo das grandes
diferencas de endurecimento por deformacao do Ti 0X e do Ti 4X.

Os parametros k e n da expressdo de Hollomon (c = ke") foram
determinados nos intervalos de deformacado plastica uniforme mostrados nas
Figura 5.4 e Figura 5.5 e estdo apresentados na Tabela 4.2. O valor do
expoente n pode ser associado diretamente com a capacidade de deformacéo
uniforme do material e, no caso de ajuste ideal dos dados experimentais ao
modelo, é igual a deformacao no ponto de forca maxima. Em todos os casos
analisados essa correlacdo se confirmou e os valores de n calculados podem
ser relacionados diretamente com deformacéo plastica no limite de resisténcia
a tracdo. Os valores de n das amostras 4X (0,02 - 0,03) muito menores que 0s
das amostras 0X (0,13 - 0,25) evidenciam a menor capacidade de
endurecimento por deformacéo das primeiras, tipica dos materiais severamente
deformados. O efeito da temperatura de ensaio aparece de forma muito
evidente na amostra 0X ensaiada em baixa temperatura (n = 0,25) indicando
alta capacidade de deformagédo uniforme, provavelmente favorecida pela
ativacdo do mecanismo de deformacéo por maclagem, conforme ja indicado
pela observacdo da microestrutura do corpo de prova fraturado. Os valores
do parametro de resisténcia k estdo relacionados com o nivel de tensao
necessario para promover determinada quantidade de deformacdo e, como

esperado, sdo maiores para as amostras previamente deformadas, com
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excecdo da amostra 0X ensaiada a -196°C ,cuja extraordinaria capacidade de
encruamento se reflete também no valor de k.

Note-se que a precedente analise do comportamento de endurecimento
por deformacéo é feita sobre um conjunto de ensaios realizados com a mesma
taxa de deformacéo inicial, igual a 103s™. O efeito de velocidade com que
impde o carregamento em tracdo foi avaliado com os ensaios apresentados na
Figura 4.4 e quantificado em termos do expoente m, definido na expresséo 4.3;
os valores obtidos estdo apresentados na Tabela 4.2. A sensibilidade da
tensdo de fluxo plastico a taxa de deformacao, representada por m, é uma
medida da efetividade dos mecanismos de recuperacdo sob determinadas
condicdes de deformacdo (temperatura e nivel de deformacéo). Para a maioria
dos metais e ligas metalicas essa sensibilidade & baixa em temperatura
ambiente e tende a aumentar com a temperatura. No caso presente essa
tendéncia foi confirmada pelo menores valores de m obtidos nas temperaturas
mais baixas. Comparando as amostras 0X com 4X, estas sdo mais sensiveis
devido ao pequeno tamanho de grdo e a alta densidade de defeitos
acumulados durante o processamento, que favorecem 0s mecanismos de
recuperacdo dinamica, conforme se discute a seguir na analise das curvas

K-M.
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Figura 5.4. Parte plastica da curva tensdo-deformacéo da amostra 0X,

ensaiada em trés diferentes temperaturas: -196°C, T.A. e 300°C.
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Figura 5.5. Parte plastica da curva tensdo-deformacéo da amostra 4X,

ensaiada em trés diferentes temperaturas: -196°C, T.A. e 300°C.
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Nas Figura 5.6 e Figura 5.7 o endurecimento por deformacédo é expresso
por curvas de Kocks-Mecking construidas a partir das curvas das Figura 5.4
Figura 5.5. A Tabela 5.2 retine os dados quantitativos obtidos dos gréficos e o
procedimento para sua obtencéo foi explicado na Figura 2.2. Novamente, deve-
se notar a diferenca de escalas empregadas nas duas figuras.

Nas amostras previamente deformadas por ECAP, a taxa inicial de
endurecimento (6y) € alta e diminui rapidamente com o aumento da tensado. Tal
comportamento pode ser entendido assumindo que com a diminuigdo do
tamanho de grdo as discordancias sdo mais facilmente absorvidas pelos
contornos, 0 que promove taxas de recuperacdo dinamica muito elevadas,
expressas por altos valores de —d6/do, ver Tabela 5.2. Notar que a amostra 4X
exibe valores de —dB/do muito mais altos que a amostra 0X e que em ambas, a
baixa temperatura de ensaio reduz bastante a taxa de recuperacao dinamica.

No material recozido os valores de 6y sdo inferiores aos do Ti 4X e o
efeito da temperatura de ensaio sobre a taxa de recuperacdo dinamica € muito
mais acentuado que o observado na amostra deformada. Com a diminuigdo da
temperatura de ensaio é retardada a diminuicdo de 6y. A reduzida taxa de
recuperacdo dinamica no ensaio a -196°C da amostra 0X justifica o elevado

endurecimento por deformacéo que esta condi¢cao apresenta.
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Figura 5.6. Curvas K-M para amostra 0X ensaiada em diferentes temperaturas
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Figura 5.7. Curvas K-M para amostra 4X ensaiada em diferentes temperaturas.
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Tabela 5.2. Parametros das curvas K-M

Temperatura de

ensaio (°C) 0o (MPa) -d6/dc (MPa)
-196 2000 1,1
0X Ambiente 6000 28
300 5000 31
-196 75000 410
4X Ambiente 50000 432
300 30000 762

Uma estratégia tradicional para melhoria das propriedades de fadiga é
baseada na seguinte correlagdo: “quanto maior a resisténcia mecanica sob
carregamento estatico maior o limite de fadiga”. E bem conhecido que esta nio
€ uma “lei” geral e sua eficacia ira depender do material, do processo de refino
do tamanho de gréo e do tipo de carregamento. Enquanto o comportamento
mecanico sob forcas estaticas é consideravelmente melhorado com o refino da
microestrutura via DPS, para muitas ligas leves a fadiga de alto ciclo,
particularmente o limite de fadiga, ndo apresenta melhorias na mesma
propor¢ao [126]. Tipicamente a relacéo entre o limite de resisténcia a tracao e o
limite de fadiga para materiais com graos grosseiros € maior que 0,5 o, ja para
0s materiais com graos ultrafinos esta relacdo geralmente é préxima de 0,5.

Sabe-se que ensaios de fadiga realizados com controle de tensao
expressam a resisténcia a iniciacdo da trinca. Nesta condicdo o comportamento
sob tensdes ciclicas depende primariamente da resisténcia mecanica. Por
conseguinte, este comportamento se beneficia do aumento de resisténcia
mecanica trazido por qualquer processo, DPS no presente caso. Ainda
seguindo a correlacdo fadiga — resisténcia estatica, os resultados aqui obtidos
mostram que a amostra laminada em temperaturas criogénicas exibe o maior
limite de fadiga. Além disso, a relagéo ot/c, encontra-se no intervalo 0,4 - 0,43,
confirmando assim o papel da resisténcia mecanica no comportamento ciclico.

A Figura 5.8 reproduz um mapa retirado da referéncia [126], que relaciona o
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limite de fadiga e o limite de resisténcia a tracdo para varias ligas leves. No
grafico foram incluidos para comparagdo os resultados das amostras 4X e
4X+LTC. Os numeros entre colchetes se referem aos dados da literatura que o

autor da ref. [126] utilizou para construir a curva.
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Figura 5.8. Proporcionalidade entre o limite de resisténcia e o limite de fadiga
para ligas leves apresentado na ref. [126]. Os pontos vermelhos séo

dados do presente trabalho, incluidos para comparacéo.

A observacdo das superficies de fratura das amostras 4X e 4X+LTC
ensaiadas em fadiga e apresentadas na Figura 4.11, mostram trés diferencas
importantes:

(i) Diferente proporcdo entre a regido de propagacao da trinca em
relacdo a area total da superficie de fratura: em torno de 0,5 para a amostra 4X
e aproximadamente 0,7 ou mais para a amostra 4X+LTC;

(i) o didmetro dos alvéolos € muito menor na amostra 4X+LTC do que
na 4x;
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(i) hd menor espacamento entre estrias de fadiga (Ss) para a amostra
4X: 0,6 um contra 0,9 um para a amostra 4X+LTC.

Com relacdo a primeira observacdo € significativo que a regido de
fratura rapida seja muito menor na amostra laminada a -100°C, consequéncia
de sua maior resisténcia, portanto de sua capacidade de sustentar sobrecargas
ciclicas. Como mostrado na Figura 4.11 as regides de fratura rapida
apresentam superficie tipicamente ductil, com alvéolos de didmetros menores e
menos profundos na amostra 4X+LTC como consequéncia de seu menor
tamanho de gréo. Estas observacdes experimentais confirmam a relacédo Hall-
Petch na previsao tanto da resisténcia mecanica como no comportamento em
fadiga de alto ciclo, como reportado na literatura por alguns autores [127]. No
que diz respeito ao espagcamento entre as estrias de fadiga (Ss), que € uma
medida do comprimento do avanc¢o da trinca em cada ciclo, deve ser lembrado
que as superficies de fratura aqui apresentadas sdo de amostras submetidas a
diferentes niveis de tensdo. E portanto razoavel afirmar que maiores valores de
tensdes resultardo em maiores comprimentos do avanco da trinca em cada

ciclo:

4X: 6 =350 MPa e Ss= 0,6 um;
4AX+LTC: o = 640 MPa e Sg= 0,9 um

- com os presentes resultados néo foi possivel verificar relagdes relagdo entre
Ss, tamanho de gréo, resisténcia mecanica ou ductilidade das amostras.
Mesmo ndo estando dentro do escopo deste trabalho é importante
destacar uma questdo que a literatura frequentemente reporta como
problematica para os materiais processados por DPS: o comportamento em
fadiga de baixo ciclo [9, 126 - 128]. Independente da técnica de DPS utilizada,
materiais assim processados sempre apresentam comportamento deficiente
sob cargas ciclicas. Isto € geralmente atribuido a ductilidade limitada e a alta

sensibilidade ao entalhe exibida por esses materiais.
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O efeito da DPS na resisténcia ao impacto Charpy € analogo ao exercido
sobre o comportamento em fadiga. As superficies de fratura das amostras
ensaiadas, apresentadas na Figura 4.12, s&o tipicamente dlcteis e com 0
diametro dos alvéolos diminuindo com o aumento da deformacéo equivalente.
Em todos os casos, entretanto, os alvéolos sdo maiores que o tamanho de grao
e sua dimensao é inversamente proporcional a energia absorvida na fratura.
Além disso, estes resultados estdo coerentes com 0s parametros geometricos
medidos nas amostras fraturadas: tamanho de shear lip e expanséo lateral;
guanto maiores estes parametros maior a capacidade de absor¢céo de energia.
O melhor resultado dos testes Charpy foi novamente observado na amostra
4X+LTC. A Figura 5.9 resume todas as informag0es obtidas desses ensaios:
energia absorvida, tamanho de gréo, tamanho de shear lip, tamanho de alvéolo

e expanséao lateral.
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Figura 5.9. Diametro de alvéolos, tamanho de grdo, tamanho de shear lip,
expansao lateral e energia absorvida no ensaio Charpy para as
amostras 0X, 4X e 4X+LTC. Em vermelho a fragao de energia gasta

na iniciacdo em azul na propagacéo da trinca.

Das curvas forga-tempo resultantes do ensaio de impacto instrumentado,

ver Figura 4.14, é possivel observar que:
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(i) Os valores de Er, Ej, Ep, € 0s parametros geométricos das amostras
0X e 4X séo bastante parecidos, apesar de acentuada diferenca de tamanho
de grao;

(i) para estas mesmas amostras (0X e 4X) o formato da curva forca-
tempo indica que o estagio de propagacao da trinca consumiu a maior parte da
energia,

(i) a amostra 4X+LTC inverte esta tendéncia, e a iniciacdo da trinca foi
responsavel pela maior proporcdo de consumo de energia, 0 que esta de
acordo com os altos valores de resisténcia mecéanica observados;

(iv) embora a Fyax da amostra 4X+LTC tenha sido apenas estimada, 0s
resultados de energia absorvida e dos pard@metros geométricos garantem que
esta estimativa é coerente.

Os resultados aqui obtidos ndo podem ser comparados
gquantitativamente com dados disponiveis na literatura devido a falta de
uniformidade dos corpos de prova Charpy utilizados pelos diferentes
pesquisadores. No entanto, de modo geral a literatura reporta [88] um
consideravel ganho na resisténcia ao impacto Charpy do Ti processado por

DPS em relacdo ao material com gréos grosseiros.

5.2 Energia armazenada na deformacao, estabilidade térmica e processos de

amaciamento do Ti CP2 processado por DPS

Dos resultados das medidas de DSC foi possivel avaliar a questdo da
energia armazenada na forma de defeitos cristalinos e a relagdo desta com as
propriedades mecanicas e a estabilidade térmica. Do estudo fica claro que o
aumento da deformac&o imposta pelo processamento DPS resulta em um
aumento da energia armazenada, e que a laminagdo criogénica levou a um
aumento significativo dessa energia com relacdo a amostra apenas submetida
a ECAP. Além disso, pode-se notar que o aumento do valor de microdureza
Vickers apresenta a mesma tendéncia da energia armazenada, medida por

DSC. Como mencionado, a microdureza das amostras submetidas a ECAP
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apresenta um rapido aumento nos primeiros passes, e atinge a saturacado apos
0 quarto passe.

Um artigo recente por Hajizadeh e outros [129] mostra que o valor de
energia armazenada para Ti CP processado por ECAP em condicdes
semelhantes as presentes exibe saturacdo em torno de 59 J/mol, valor préximo
ao obtido no presente trabalho para a amostra 4X (62 J/mol). Ambos os valores
sao significativamente maiores que os 34,4 J/mol reportados por J. Gubicza e
outros [130] para o Ti CP2 processado por ECAP com niveis de deformacgéo
equivalente semelhantes aos aqui praticados. Esta diferenca pode ser atribuida
a menor temperatura de processamento ECAP utilizada na referéncia [129],
(250°C) e no presente trabalho (300°C) em comparacdo com os 450°C
utilizados por Gubicza [130]. A Figura 5.10 resume esta discusséo e faz uma
comparacao dos resultados obtidos no presente trabalho, ver Tabela 5.3, com

os da literatura.
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Figura 5.10. Comparacéo de resultados de energia armazenada na deformacao

em funcéo da deformacgéo equivalente.

A cinética de recristalizacdo das amostras 4X e 4X+LTC, via curvas de
fracéo recristalizada em funcéo da temperatura, € apresentada na Figura 5.11;
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a temperatura de recristalizacdo foi considerada aquela em que a fracao
recristalizada € igual a 0,5. A energia de ativacdo aparente para recristalizacdo
pelo Método de isoconversdo de Kissinger [112], e € obtida através da
inclinacdo da curva resultante do gréafico de In(5/Tp%) em funcdo de (1/Tp), onde
p € ataxa de aquecimento; Figura 5.12. Os valores obtidos sédo apresentados
na Tabela 5.3.
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127

-10,0
-10,2
m =-E /R —E _= 212 kJ/mol
-10,4 H
—
N o
|_
3
~ B 4X+LTC
[ i - =- — =
£ 1064 o i m =-E/R —= E_= 61 kJ/mol
-10,8 H
1 Método de Kissinger
110 Energia de ativag&o para recristalizacdo
- ’ T T T T T T T T
0,92 0,94 0,96 0,98 1,00

1000/T,, (1/K)

Figura 5.12. Calculo da energia de ativagcédo aparente para recristalizacao pelo
meétodo de isoconversédo de Kissinger. Notar que os pontos

intermediéarios (abscissa ~0,96) estédo sobrepostos.

Tabela 5.3. Energia armazenada por deformacéo, temperatura de

recristalizacéo e energia de ativagao aparente da recristalizacao.

0X 4X 4X+LTC
Energia armazenada total, J/mol 11,9 62,1 74,0
(J/9) (0,28) (1,45) (1,73)
Temperatura de recristalizagdo (°C)
40°C/min - 725 755
30°C/min -- 767 767
20°C/min - 804 782
Energia de ativacdo aparente -- 61 212
(kd/mol)

A Tabela 5.3 indica que as amostras com maior energia armazenada
s80 mais estaveis, ou seja, apresentam temperatura e energia de ativacao para
recristalizacdo maiores. Esta observagédo contraria 0 senso comum de que 0
aumento da deformacdo imposta no trabalho a frio convencional diminui a

temperatura de recristalizacao pois o potencial termodinamico para 0 processo
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€ maior. Esta anomalia também foi observada por Valiev em estudos de Fe e
Ti deformados por HPT e posteriormente recozidos [131]. A rapida recuperacao
de contornos de grao fora do equilibrio, o que diminuiria a forgca motriz para a
migracdo desses contornos, foi oferecida como explicacdo para o aumento da
estabilidade térmica [131]. Outra explicacdo aponta a influencia da segregacao
de impurezas em contornos gréo [129], mas o baixo teor de impurezas do Ti
utilizado no presente trabalho a torna pouco provavel.

A literatura frequentemente reporta [132, 133] que apés os passes ECAP
iniciais a microestrutura consiste de contornos de grdo de baixo angulo, que
exibem baixa entalpia de segregacdo de impurezas (entalpia = medida da
energia de ligacdo entre os atomos de soluto com os da matriz). Ap6s um
nuimero maior de passes ECAP ou, combinagdo de ECAP com outras técnicas
DPS, a microestrutura resultante consiste majoritariamente de grdos com
contornos de alto angulo, que possuem entalpia de segregacdo de impurezas
relativamente alta, em valor negativo. Apesar do alto grau de pureza, o Ti CP2
possui como soluto pequenas quantidades de Fe, Cr e C que podem segregar
nos contornos de grdo e dificultar mudancas microestruturais. O efeito de
elementos de solutos segregados em contornos de grdo dos materiais
submetidos @ ECAP é um fendbmeno ja reportado na literatura [134], tal
fenbmeno justifica os resultados da literatura aqui apresentados mas nao €
aplicavel ao presente caso, pois, como ja dito, o Ti utilizado neste trabalho
possui teor de impurezas bastante baixo.

Quanto a energia de ativacdo aparente para recristalizacao, sabe-se que
valores altos correspondem a processos que necessitam de quantidade maior
de calor para iniciar, implicando em maior estabilidade térmica. O valor aqui
calculado para a amostra 4X+LTC (212 kJ/mol) é intermediario em relacdo aos
valores reportados para Ti submetido a 10 passes ECAP a 250°C
(~ 340 kd/mol) [129] e o obtido por Contieri e colaboradores [111] (~ 155
kJ/mol) em Ti laminado (86% de reducdo, T.A.) Ja a amostra 4X apresentou
valor de energia de ativacao relativamente baixo (61 kJ/mol), mas préximo aos
obtidos em Ti CP2 submetido a laminacdo em T.A., com reducbes de
espessura de 23% e 50%, respectivamente 64kJ/mol e 88kJ/mol [135]. A
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Figura 5.13 resume estes resultados em um mapa de energia de ativacao
versus deformacéo equivalente comparando resultados da literatura com os
aqui obtidos, nesta figura € possivel notar a influéncia de diferentes grau de

pureza e niveis de deformacé&o na cinética de recristalizacdo do Ti.
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Figura 5.13. Resultados de energia de ativagdo aparente para a recristalizagéo
obtidos em Ti com diferentes graus de pureza e niveis de

deformacéo. A seta indica a condi¢cdo com maior estabilidade térmica.

A explicacdo para estes resultados € analoga a explicacdo dada para o
aumento da temperatura de recristalizagdo das amostras processadas por
DPS. A esse respeito tem sido reportado que o processamento DPS e
consequente refino microestrutural causam aumento da energia de ativacao da
recristalizacdo, o que pode ser atribuido aos seguintes efeitos:

(i) Aumento do efeito de ancoramento de contornos pela grande
quantidade de juncdes triplas e/ou quadruplas [136];

(i) efeito de arraste provocado pela maior quantidade de vacancias
[137];
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Portanto, a microestrutura aqui obtida via DPS favorece o bloqueio da
movimentac&o de contorno por vacancias e jungdes triplas, retardando assim a
recristalizacdo. Além disso, mostra a Figura 5.13, variacbes da composicao
quimica do Ti CP tem forte influéncia sobre a recristalizacdo; pequenos
aumentos da concentragdo de solutos irdo contribuir para o ancoramento dos
contornos e controle o crescimento de grao durante o processo.

O alto valor de energia de ativacdo observado na referéncia [129]
(340 kJ/mol - 10 passes ECAP a 250°C) pode ser atribuido ao efeito
combinado dos dois fatores citados no paragrafo anterior. A mesma explicacédo
pode ser dada para a referéncia [111] (155 kJ/mol - 86% de reducdo em
laminacdo em T.A.) que também possui quantidades relativamente altas de
soluto e, o menor valor de energia de ativacdo é atribuido a menor proporcéo
de contornos de alto angulo, uma vez que este material foi submetido a um
nivel menor de deformacéo.

Neste contexto, é possivel justificar os resultados aqui encontrados para
a amostra 4X+LTC e 4X, como segue. Estas amostras sdo produzidas a partir
do mesmo material de partida e possuem quantidade reduzida de impurezas
(0,001% de C, 0,06% de Fe). Dessa forma o efeito da estabilizacdo dos
contornos pela segregacdo de impurezas € praticamente inexistente e,
portanto, a energia de ativacdo depende unicamente da microestrutura
resultante final. Desse modo, o alto valor de energia de ativacdo da amostra
4X+LTC € consequéncia do elevado refino microestrutural, aliado a alta
densidade de contornos de alto angulo e, possivelmente, alta densidade de
vacancias. Ja a microestrutura da amostra 4X, que apresentou baixo valor de
energia de ativagdo, € composta em sua maior parte por subgréos refinados
envolvidos por contornos de baixo angulo e arranjos de discordancias que sao

facilmente desfeitos com o aumento da temperatura.

5.3 Propriedades tecnoldgicas e viabilidade da aplicacdo do Ti CP2 processado
por DPS.
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A seguir discute-se o0 estudo aqui realizado sobre as propriedades
tecnologicas do Ti DPS, no contexto da principal aplicacdo a que se destina,
isto &, pequenos componentes de implantes, como parafusos por exemplo.

Dos resultados da avaliacdo da usinabilidade apresentados fica claro
gue o processamento DPS diminui a usinabilidade do Ti com relacéo a liga #5,
uma vez que todas as componentes da forca de corte aumentam. Entretanto,
isto esta em contraste com o grafico DTCR apresentado na Figura 4.21, o qual
apresenta relativa igualdade na dificuldade de usinagem entre a amostra no
estado recozido e a processada por ECAP.

O alto valor da componente passiva da forca de corte da amostra 4X
pode ser atribuido ao tipo de cavaco gerado, uma caracteristica que depende
da ductilidade do material. No Ti recozido, por isso mais ddctil, foi observada a
formacdo de cavaco continuo, condicdo que gera grande tensdo de
cisalhamento sobre a superficie de saida da ferramenta. Contrariamente, a
formacao de cavacos descontinuos na amostra #5 resultou na auséncia deste
efeito.

Sendo assim, é possivel concluir que o processamento ECAP reduziu
acentuadamente a usinabilidade do Ti CP2; a forca de corte principal
necessdria para seu torneamento atingiu o mesmo nivel medido sobre a liga, e
€ muito maior que a necessaria para a amostra 0X. Em funcdo da formacao de
cavaco continuo durante a usinagem, a componente passiva da forca de corte
medida da amostra 4X também é maior que a da liga. Pela mesma razéo, a
qualidade das superficies torneadas tanto da amostra 0X quanto da 4X é
menor que a exibida no torneamento da liga.

No que concerne o desgaste da ferramenta, foi verificado que o principal
mecanismo de desgaste para o Ti CP2 é o attrition, tanto na amostra 0X quanto
4X, uma vez que houve forte adesdo do material da peca de trabalho seguido
de arrancamento de particulas da ferramenta de corte. Por outro lado, adesao
sem a exposi¢ao do substrato da ferramenta ocorreu no torneamento da liga de
Ti. A Tabela 5.4 resume os resultados de for¢ca de corte principal, qualidade
superficial e desgaste da ferramenta; para facilitar o entendimento, além dos

valores, é apresentada uma qualificacéo das propriedades em relacéo ao efeito
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destas sobre a usinabilidade utilizado uma escala de cores:
vermelho - resultado desfavoravel, amarelo - resultado intermediario e verde -

resultado favoravel.

Tabela 5.4. Resumo dos resultados de usinabilidade.

Qualidade Desgaste
Forca de o
o Superficial da
corte principal .
(Rugosidade- Ra) ferramenta

ATOTATATO T
PN
0X /225N Tetateluiaiatatnitetetel
oo

4Xx ]

Pequena.adesao
#5 ~ 410N <08 50y
dercavaco

Quanto ao efeito do processamento DPS sobre a resisténcia a corrosao
do Ti CP2 em meio de NaCl os seguintes resultados sao relevantes:

(i) O comportamento anddico do Ti processado por ECAP e por ECAP
mais laminacdo criogénica € bastante similar, caracterizado por grande
intervalo de potencial de passivacao e baixa densidade de corrente: lpass ~ 5,5
x 10° A/lcm? Para o Ti recozido este valor foi maior, ~ 20 x 10° A/lcm?

(i) a taxa de corrosdo do Ti processado € ~ 20% menor que o Ti

recozido;

Disto é possivel concluir que a aplicacdo da rota de processamento DPS
utilizada no presente trabalho resultou em melhor resisténcia a corrosédo do Ti
processado em comparacdo com o material recozido. Uma explicacdo aceita
para este comportamento € a seguinte: a formacao do filme passivo tem como
sitio preferencial de nucleagdo os contornos de gréo e defeitos cristalinos,
portanto sua formacdo sera favorecida quanto maior a densidade desses
componentes microestruturais [138]. Essas condi¢cdes estdo presentes no Ti

processado. Resultados semelhantes foram obtidos por Balyanov e outros
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[138] em estudos de Ti CP processado ECAP e ensaiado em solucdes de 1M,
3M e 5M de HCI.

Em outro estudo do comportamento anddico do Ti CP2 processado por
HPT realizado por M. Nie e outros [100], também em solu¢do aquosa com 1%
de NaCl, concluiu-se que existe influéncia da uniformidade da distribuicdo da
deformac&o no comportamento em corrosao; heterogeneidade da distribuicdo
da deformacéo € prejudicial para a resisténcia a corrosao.

Por fim, o comportamento em corrosao dos materiais obtidos por DPS
ainda é um assunto relativamente pouco explorado na literatura e é consensual
[100, 101, 138] que estudos mais aprofundados sdo necessarios para
entendimento completo dos efeitos deste tipo de processamento nas
propriedades de corrosao.

Os resultados do comportamento em torcdo de parafusos mostram que
o material processado por DPS, apesar de atingir valores de resisténcia a
torcdo da liga e superar os requisitos da norma, ainda apresenta baixa
ductilidade. Essa dificuldade se agrava ainda mais considerando que 0s
ensaios de torcdo sdo extremamente sensiveis a geometria do produto, uma
vez que o0s sulcos provenientes das hélices das roscas atuam como
concentradores de tenséo e, adicionalmente, a literatura relata com frequéncia
alta sensibilidade ao entalhe nos materiais processados por DPS [82, 128,
139].

No entanto, a dificuldade citada ndo tem sido impedimento para avancos
na utilizacéo do Ti CP processado por DPS nestas aplicacdes. Uma alternativa
para superar esta dificuldade é a obtengcdo uma microestrutura bimodal, gréo
grosseiros em meio a matriz de graos ultrafinos, a partir de tratamentos
térmicos sobre materiais severamente deformados. Disto tem sido obtido
melhoria no alongamento uniforme, diminuicdo da sensibilidade ao entalhe e
melhoria no comportamento em fadiga de baixo ciclo [140 - 142]. No presente
caso a rota de processamento composta por ECAP seguido de laminacgéo
criogénica, que resultou em valores de resisténcia mecéanica e ductilidade

maiores que da amostra processada apenas por ECAP a 300°C, poderia ser
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candidata a este tipo de tratamento termomecéanico e assim melhorar a
ductilidade na torcéo de parafusos.

Ainda neste tema, € importante destacar dois trabalhos publicados por
autores nacionais que demonstram o potencial de aplicacdo deste material. O
primeiro € um artigo recente de C. Elias e outros [143] que faz uma revisédo de
resultados sobre o desempenho do Ti nanoestruturado em aplicagbes
biomédicas. Essa revisao cita valores do torque de remocé&o (ap0s 8 semanas)
de um mini-implante dentario implantado na tibia de um coelho. Foi observado
gue esse torque aumentou em torno de 11%, de 17 para 18,9 N.m, para o
material com microestrutura refinada em relacdo ao Ti com tamanho de grdo
convencional. Segundo os autores, este aumento indica uma melhor
osseointegracdo do material com gréos ultrafinos [143]. O segundo & um
trabalho de coautoria do presente autor juntamente W. de Paula e A. . S.
Antonialli [144]; neste, miniparafusos para uso ortodéntico foram fabricados a
partir de Ti CP4 processado por DPS e ensaiados em tor¢do. Observou-se que
o0 material com graos ultrafinos atendeu perfeitamente aos requisitos
estabelecidos pela Norma ASTM F543 para tor¢do, superando inclusive o

angulo de ruptura verificado para os miniparafusos fabricado em Ti-6Al-4V.

5.4 Consideracoes finais

A seguir & apresentado um breve comentario sobre os avan¢os no
conhecimento dos efeitos do processamento DPS no Ti obtidos com a
realizacdo deste trabalho. O primeiro que merece destaque é que a utilizacdo
de ECAP seguido de laminacdo em baixa temperatura € viavel para a obtencéo
de bom compromisso entre resisténcia mecanica e ductilidade no Ti, o que se
deve a apreciavel redugdo de tamanho de grdo e alta densidade de
discordancias resultante desta rota de processamento. A partir destes
resultados buscou-se caracterizar o comportamento do material sob outros
tipos de carregamento mecanico, o ciclico e de impacto. Observou-se entdo o
efeito positivo dessa rota sobre o comportamento em fadiga de alto ciclo e

absorgéo de energia no ensaio Charpy.
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O segundo séo os resultados de estabilidade térmica, estes corroboram
com os apresentados na literatura e ajudam a esclarecer o efeito do refino de
grao via DPS sobre a temperatura e energia de ativacao da recristalizacdo. As
observacbes microestruturais do material processado por ECAP seguido de
laminacdo subzero também s&o importantes resultados para o conhecimento
da evolugdo microestrutural do Ti severamente deformado. A caracterizacao
via microscopia eletrbnica de transmissdo do Ti em diversas etapas do
processamento evidenciou a formacdo de bandas de cisalhamento e sua
subdivisdo, com o aumento do nivel de deformacéo, para a formacéo dos graos
ultrafinos. O esclarecimento dos mecanismos de deformacéo atuantes durante
0 processamento, maclacéo nos primeiro estagios da deformacéo que da lugar
ao escorregamento de discordancias com o aumento do nivel de deformacao e
diminuicdo do tamanho de grédo, também foi um resultado deste estudo.

Por dltimo, um importante passo foi dado na questdo da utilizacédo
pratica deste material através da avaliacdo das propriedades tecnoldgicas. A
investigagdo da usinabilidade em materiais processados por DPS é bastante
rara e o presente trabalho trouxe um resultado novo: a usinabilidade do Ti CP2
foi prejudicada pelo processamento ECAP. No entanto, este resultado
desfavoravel pode ser contornado pelo uso de parametros de corte mais
adequados ao Ti com grédos ultrafinos, para a definicdo destes outras
investigacdes devem ser feitas. O comportamento em corroséo foi favorecido
pela aplicacdo da DPS, mas investigacdes mais detalhadas sdo necessarias
para esclarecer este efeito. Finalmente, a torcdo em parafusos fabricados no
material processado apenas por quatro passes ECAP apresentou resultados
favoraveis em relacdo ao torque, mas, ainda estd abaixo do necessario com
relacdo ao angulo de ruptura. Esta dificuldade possivelmente pode ser
superada caso se utilize a rota de processamento composto por ECAP seguido
de laminacédo criogénica e subsequente tratamento térmico para aumento da

ductilidade; esta estratégia também deve ser objeto de investigacdes futuras.
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6. CONCLUSOES

Processamento DPS e propriedades de tracdo

1. O processamento DPS promove aumento de resisténcia mecanica do
TiCP2 até niveis proximos a da liga Ti-6Al-4V processada
convencionalmente. O melhor resultado foi obtido pela aplicagédo de dois
passes ECAP seguidos de laminacdo a -100°C, com deformacéo

equivalente total igual a 2,7.

2. A combinacéo de dois processos DPS, ou seja, ECAP e laminacéo a frio,
resultou na ativacdo de dois mecanismos de aumento de resisténcia
mecanica: reducdo de tamanho de grdo e endurecimento por aumento da

densidade de discordancias.

3. Em todas as modalidades de DPS o alongamento até a fratura mostrou
apenas pequena reducao (~17%), mas o endurecimento por deformacao
(medido pelo expoente n da expressdo de Hollomon) foi bastante reduzido,
enquanto a sensibilidade & taxa de deformacdo (expoente m) aumentou.
Essas variagfes séo relativas ao Ti CP2 recozido.

Processamento DPS e evolucdo da microestrutura

1. Contrariamente ao esperado, praticamente ndo foram observadas maclas,
excetuando-se pequena propor¢do em baixos niveis de deformacéo, logo
substituida por discordancias com o0 prosseguimento da deformacao.
Conclui-se portanto que DPS por ECAP seguido de laminacdo € assistida

quase exclusivamente por geracao e deslizamento de discordancias.



138

2. O tamanho de gréo final apés o processamento DPS composto por ECAP e
laminagdo em temperatura ambiente foi estimado em ~150-200nm; para
ECAP seguido de laminagdo a -100°C reduziu-se a ~80 nm.

Processamento DPS, estabilidade térmica, energia armazenada e processos

de amaciamento

1. Medidas de microdureza implicam que a microestrutura do Ti processado
por DPS se mantém termicamente estavel até ~400°C. Tal observagdo é
suportada pelos valores de energia de ativacéo para recristalizacdo obtidos
via DPS, que mostram um aumento para as amostras processadas. A
mesma técnica mostrou que para estas amostras a temperatura para 50%
de recristalizacdo aumenta com relacdo & amostra recozida. Este

comportamento é mais acentuado na laminacgéao criogénica.
2. O valor de saturacdo da energia armazenada pelo processo ECAP é ~

60 J/mol; com a sequencia ECAP mais laminacdo criogénica esse valor

aumenta para 74 J/mol.

Processamento DPS, fadiga de alto ciclo e resisténcia ao impacto

1. O limite de fadiga e a resisténcia ao impacto do Ti processado por ECAP
mais laminacdo criogénica aumentam consideravelmente em comparacdo

com o material recozido.

2. A maior parte da energia absorvida no ensaio Charpy do Ti processado por
ECAP mais laminacao criogénica € consumida na iniciacdo da trinca. No Ti
recozido e submetido apenas a ECAP a etapa de propagacdo da trinca

dissipa a maior parte da energia.
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3. Tanto nas amostras de fadiga quanto de impacto o tamanho de alvéolos na

superficie de fratura diminui com a reducao do tamanho de gréo.

Propriedades tecnolégicas do Ti processado por DPS

1. A usinabilidade do Ti processado por DPS é prejudicada, tomando como
base o material recozido, mas a taxa de corrosdo (mpy/ano) diminuiu de

aproximadamente 20% em comparacdo com o Ti recozido.

2. Foi usinado um parafuso para implantes 6sseos utilizando Ti processado
por quatro passes ECA, com perfil semelhante a um modelo normalizado de

parafuso comercial.

3. Embora os valores de limite de torque desse parafuso alcancem e até
superem os da liga Ti-6Al-4V, o mesmo exibiu angulo de ruptura na tor¢cao

igual a 74° , enquanto o parafuso construido com a liga alcangou 320°.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Determinar a densidade de discordancia para o Ti processado por DPS
através de difracdo de raios-x e do método de Williamson-Hall e CMWP
(Convolutional Multiple Whole Profile Fitting)

Estudar a evolucdo da natureza dos contornos de grao utilizando a técnica
de EBSD (Electron Back Scatter Diffraction);

Estudar a evolucéo da textura do Ti submetido a DPS;

Estudar a cinética de recristalizacdo do Ti processado por DPS com mais
profundidade através de tratamentos térmicos pos-deformacdo com
diferentes tempos;

Processar o Ti em outras temperaturas subzero e caracterizar a
microestrutura e propriedades mecanicas.

Investigar parametros de corte que otimizem a usinagem do Ti processado
por DPS.
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