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RESUMO

Ligas metélicas t€m sido estudadas com o intuito de buscar melhores propriedades
mecanicas e, consequentemente, por melhor desempenho em servico e novas aplicagdes.
Os tratamentos térmicos, tanto de alta quanto de baixa temperatura, sao
comprovadamente um dos melhores meios de alcancar estes objetivos. Neste estudo foi
investigado o impacto do tempo de permanéncia (TP) em temperatura de -196° C sobre
as tensoes e o modulo de elasticidade da liga Ti6Al4V ELI. Para a avaliacdo destas
propriedades, foram imersos varios Corpos de Prova (CdP) em nitrogénio liquido (N2L)
dividido em diversos grupos piloto, que foram submetidos a Ensaios de Tragdo apos
permanecerem em diferentes TP como: Smin, 1 h, 3 h, 6 h, 12 h, 24 h, 36 h, 42 h e 48h.
Os ensaios seguiram a norma ASTM E8/8M para o ensaio de tragdo, por um ensaio de
nanoindentagdo para validar os valores do Modulo de Elasticidade, seguido pelo ensaio
de sensor de temperatura e deformagio com Rede de Bragg em Fibra Otica (FBG). Os
resultados mostraram que a liga Ti6Al4V ELI se tornou menos ductil, dependente do TP
no N2L, revelando comportamento oscilatorio das propriedades mecanicas € no Mdédulo
de Elasticidade. Por fim, foi demonstrado que este comportamento ¢ induzido pelo TP e
a causa mais provavel desta variagdo ¢ a agdo da precipitagdo da fase B e as nano
deformacgdes juntamente com os mecanismos de relaxamento e tensdo, que ocorrem na

estrutura cristalina da liga.

Palavras-chave: Ti6Al4V grau médico, Ti6Al4V ELI, propriedades do Titanio,

tratamento criogénico, comportamento de deformagoes.
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ABSTRACT

Metal alloys have been studied seeking for better mechanical properties and,
consequently, for better performance in service and new applications. Thermal treatment,
both at high and low temperatures, is proved to be one of the ways to reach those goals.
In the present work, we investigated the impact of the time in -196°C on the tensile stress
and Elastic Modulus of the Ti6Al4V ELI alloy. To evaluate these properties, we dipped
several specimens in liquid nitrogen (LN2) divided into pilot groups to undergo the tensile
test at different dipping time (DT): 5 min, 1 h, 3 h, 6 h, 12 h, 24 h, 36 h, 42 h and 48 h.
The tensile tests were performed according to the ASTM E8-8M standard, by
nanoindentation to validate values for Elastic Modulus, and followed by a Bragg Grating
on Optical Fiber (FBG) as temperature and deformation sensor. The results showed that
the Ti6Al4V ELI alloy becomes more and less ductile, depending on the DT in LN2,
revealed by the oscillatory behavior of the mechanical properties and the Elastic Modulus.
It was demonstrated that this behavior is occasioned by the B phase precipitation and nano
strains, relaxing mechanisms, and stresses incident on the crystalline structure of the

material.

Keywords: Ti6Al4V Medical Grade, Ti6Al4V ELI, titanium properties, cryogenic

treatment, deformation behavior.
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posterior aumento dos valores com um pico ocorrendo em 3 h
de imersdao; em b) mostra a deformagdo com variagdo
significativa em 3 h e 4 h; em ¢) mostra a variagdo do médulo
de elasticidade, com variagdes significativas em 0,08 h em 3 h
eem4 h. (Fonte: 0 autor) ......ccceeveveieciieeeiecceeeeee e,

Resultados dos ETr dos CdP em Ti cp, apresentados na Tabela
3-06 e as flechas indicam os pontos de maior inflexdo a partir
de 4 h até 6 h de TP: em a) mostra a variagdo das tensdes ao
longo do tempo de imersdo; b) variagdes na deformacao
mostrada e ¢) a variagdo no mddulo de elasticidade naquele
periodo. (Fonte: 0 autor) ....c.eeecveeeiiieeiee e

Escala de Banhos para os CdP imersos por até 2 h em intervalos
de TP de 15 min. (Fonte: 0 autor) .........cccvveeeveeecveeeeiee e

Resultados médios dos ETr da Tabela 3-07: a) tensdo em
funcao do TP; b) deformagdo em func¢ao do TP; c¢) E em funcao
do TP. (FONte: 0 aUutOr) ...ccoueeeiieriieeiieiie e

Tarugos com diametro 9,53 mm e comprimento 40 mm na liga
Ti6Al4V ELI: a) antes do recozimento; b) depois do tratamento
de recozimento. (fonte: 0 aUtOT) .....eeeveveeeriieeriie e

Dimensodes do CdP utilizado: a) vista superior e vista lateral do
CdP representado pelo desenho com espessura de 1,6 mm e b)
CdP cortado por meio de eletroerosao a fio (fonte: autor) .........

Fluxograma da estratégia de aquisicio da MP, onde: CF =
Como Fornecido e ETr =Ensaio de tragao (Fonte: o autor) ........

Os CdP recebidos do fornecedor internacional: a) embalagem
retirada da Caixa de papeldo; b) embalagem individual dos CdP
protegidos por filme plastico; ¢) CdP depois de retirados do
filme plastico; d) CdP em caixa de plastico para identificagdo.
(FONLE: 0 QULOT) .eeiieiiieciieeeiie e e e

Dimensdes do dispositivo auxiliar para embutimento do CdP,
utilizado para a preparagdo metalografica: a) o dispositivo
auxiliar em PVC; b) CdP embutido em resina no dispositivo
auxiliar. (FONte: 0 QULOT) ......cceeeevuveeeciiieeiie e
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Figura 4-06

Figura 4-07

Figura 4-08

Figura 4-09
Figura 4-10

Figura 4-11

Figura 4-12

Figura 4-13

Figura 4-14

Figura 4-15

Figura 4-16

Figura 4-17

Figura 4-18

Figura 4-19

Fluxograma do procedimento de preparagao dos CdP para a
Microscopia. (FOnte: 0 autor) ........ceecveereeeiierieeiieeieeieesiee e

Imagens do embutimento: a) resina utilizada; b) CdP com a
etiqueta de identificagdo embutida. (Fonte: o autor) ..................

Fluxograma para o procedimento de preparagdao de CdP para
MO. (FONte: 0 QULOT) ....veeeieiiiiieeeiiie et e e

Imagem do MO Olympus BX60. (Fonte: o autor) ....................

MEYV Tescan: a) equipamento; b) imagem da camara de porta
amostra; ¢) porta amostra com amostra posicionada e, acima, o
cabecote de emissao de feixe. (Fonte: o autor) ..........cccceeveeneee.

Reservatério de N2L contendo os CdP imersos para a sua
manuten¢do na TC pelo tempo estipulado (TP). A flecha mostra
a amarracao da meia na al¢a do reservatorio. (Fonte: o autor) ...

Imagens do armazenamento: a) reservatorio de 50 L para
manuten¢do do nitrogénio no estado liquido; b) meia de nylon
durante imersao no reservatorio; ¢) garrafa térmica em ago inox
para transporte dos CdP; d) CdP no interior da garrafa térmica,
imerso em N2L (Fonte: 0 autor) ........ccccceevveeveveennnenn.

Fluxograma do procedimento para ETr dos CdP. (Fonte: o
10 110) o ISP

Esquema simplificado de laminagdo de um material. (fonte: o
101 (0) o O RPN

Recozimento dos tarugos: a) pecas dentro do forno Mufla; b) a
rampa de aquecimento utilizada para o recozimento dos CdP.
(fONLE: O AULOT) .vveiiiiiieeiiee ettt et et e e

Processo de laminagdo dos tarugos: laminadora instalada na
UEPG. Em a) o equipamento FENN completo (Guimaraes,
2016); b) detalhe do cilindro de laminagdo; c¢) detalhe do
reservatorio com N2L e os tarugos foram imersos. (Fonte: o
N0 170) 5 [PPSR

Equipamento de Eletroerosao a Fio: a) vista externa frontal do
equipamento; b) imagem dos cabegotes com o fio de corte entre
eles indicado pela flecha vermelha. (Fonte: o autor) ..................

Corte de CdP no equipamento de eletroerosdao a fio. Em a)
imagem do processo de corte onde o cabecote e o fio sdo
fartamente irrigados com o fluido dielétrico € em b) a imagem
da tira na liga estudada, cortada, onde se visualizam os CdP e
as sobras do processo. (Fonte: 0 autor) .........ccceeeeveeeecieeecveeennnn.

Equipamento de tragdo MTS Exceed E45: a) vista do modulo
de ensaio; b) detalhe do cabegote de ensaio com as garras; c)
imagem com grande aproximag¢do do CdP preso nas garras do
cabecote de ensaio. (Fonte: 0 autor) ........ccceeevveeeieeecieeccieeee,
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Figura 4-20

Figura 4-21

Figura 4-22

Figura 4-23

Figura 4-24

Figura 4-25

Figura 4-26

Figura 4-27

Figura 4-28

Figura 4-29

Figura 4-30

Figura 4-31

Figura 4-32

Figura 4-33

Figura 4-34

Figura 4-35

Equipamentos de tracao utilizadas: a) EMIC DL 500 e b) EMIC
DL 2000. (Fonte: 0 @UtOT) ....veeeveveeeiieeeiieeeiieeeiieeeieeeniee e

Fluxograma de preparacdo e uso da maquina de tragdo. (Fonte:
L1 1170 1) SRR

Suporte projetado para os ensaios de tragdo, mostrando o CdP
posicionado. (Fonte: 0 autor) .........ccceceeeiieriienieeniecieeiie e

Montagem do prototipo dos suportes em PLA com o CdP
posicionado: a) vista frontal; b) vista traseira. (Fonte: o autor)

Imagem do resultado de simulagdo das tensdes de von Mises,
efetuado no suporte mostrando o comportamento no suporte
durante a tragao maxima de SkN. (Fonte: 0 autor) ......................

Suporte para o ETr: a) imagem obtida no CAD; b) imagem do
suporte em aco. (Fonte: 0 autor) .......ccceevevveeecieeniieeeee e

Pino: a) imagem obtida no CAD; b) como fabricado. (Fonte: o
N0 110) o [ USRS

Imagem da Antepara de Vedacdo. Em a) imagem obtida no
CAD ¢ b) Antepara ap6s fabricagdo em Impressora 3D e c)
Suporte, pinos e Antepara montados. (Fonte: o autor) ...............

Camara Reservatorio de N2L: a) a caixa plastica; b) janela no
fundo da caixa para a passagem do conjunto e fixagdo da
antepara. (Fonte: 0 autor) ........ccoccvveeiiieeiiiecieece e

Imagem de CAD para o conjunto de ensaio montado com CdP
imerso em N2L. (Fonte: 0 autor) .......ccceeviieiiienineiienieeieeee

Estanqueidade do conjunto: a) o conjunto montado e colocagdo
do CdP com Pinga Kelly: b) teste de estanqueidade efetuado no
conjunto. (Fonte: 0 autor) .......ccceeveeiiieiiiniieeeeeee e

Montagem do conjunto suporte e cadmara: a) marcacao para o
correto posicionamento da camara no suporte; b) verificacao do
posicionamento do CdP imerso em N2L na camara. (Fonte: o
101 (0] o) RSP SRUPRRRRP

Nova Camara para ETr. Em a) imagem da Camara como
fornecida. Em b) Camara com o corte inferior para fixagdao do
Suporte com Vedagao e reducdo de altura. (Fonte: o Autor) ......

Detalhe da simulagdo de posicionamento do CdP no Suporte.
(FONLE: 0 AULOT) ..eiiiiiiieiie et

Ilustragdo da FBG em sistema multiplexado para medicdes: a)
esquema da FO com Rede de Bragg (FBG) e os demais
instrumentos utilizados; b) painel do interrogador de S5pm
utilizado neste experimento. (Fonte: 0 autor) ..........ccccveeeeveenneee.

Esquema da montagem do sensor de FBG utilizado nestes
estudos (FONtE: 0 QULOT) .....eeecuvieeciiieeiieeeiee e
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Figura 5-01

Figura 5-02
Figura 5-03

Figura 5-04

Figura 5-05

Figura 5-06

Figura 5-07

Figura 5-08

Figura 5-09

Figura 5-10

Figura 5-11

Acessorio de alavanca instalado no equipamento DL2000: a) se
observa a disposicao do acessodrio; b) detalhe da célula de carga
com capacidade de 500 kgf onde o acessorio € acoplado pelo
PINO. (FONtE: 0 QULOT) .oovviiiiieiiieiieeieeice ettt

Escala dos banhos para o ensaio. (Fonte: 0 autor) ......................

CdP: a) metades dos CdP depois do rompimento com a
identificacdo; b) pote de armazenamento (Fonte: o autor) ..........

Resultados dos ETr dos CdP em Ti6Al4V ELI da tabela 5-01;
a) tensdao em funcao do TP em TC; b) deformagdo em funcao
do TP em TC; c¢) moddulo de elasticidade em fun¢do do TP em
TC. (FONte: 0 QULOT) ..ecuvveeeiiieeiieeciie et

Resultados dos ETr dos CdP em Ti6Al4V para diferentes
temperaturas. Nota-se que as retas referentes ao campo eldstico
da liga, para variadas temperaturas, apresentam diferentes

inclinagdes que representam os diferentes E para a mesma liga.
(Fonte: adaptado de ASM, 2002) ....cccvvveeveeeiieeeieeeiee e

Fluxograma do processo de MO aplicada para os CdP
submetidos ao ETr. (fonte: 0 autor) ........ccceeeeveeeevieecieeecieeeee.

Embutimento dos CdP: a) cortes do CdP para a preparacdo das
superficies; b) disposicdo das partes do CdP no bloco
embutido; c) CdP j& embutido no bloco de resina, (1) face
lateral, (2) corte longitudinal, e (3) corte transversal. (Fonte: o
N0 170) o [ SRS

Imagens com ampliacao de 2500x em MO dos CdP da liga
Ti6Al4V ELI, mostra a formagao da fase f} (cinza escuro) sobre
a fase a (cinza claro): a) CF em corte paralelo ao sentido de
laminagdo; b) CF em corte transversal ao sentido de laminacao;
¢) ap6s 1 h em TC em corte paralelo ao sentido de laminagao;
d) apés 1 h em TC em corte transversal ao sentido de
laminac¢ao; €) apos 12 h em TC em corte paralelo ao sentido de
laminagdo; f)apos 12 hem TC em corte transversal ao sentido
de laminacao. (Fonte: 0 autor) ........cccecvveeeiveeeiieeeeie e

Representa¢do paralela (L") e transversal (L) a diregdo da
laminagdo da chapa para visualizacdo das lamelas da fase .
(FONLE: 0 QULOT) ..eieeiiieeiieeeiie e e e

Escala para os ensaios realizados em CdP COM
ROMPIMENTO, 15 min de TP em TC. (Fonte: o autor) ............

Resultados médios dos ensaios de ETr da tabela 5-02: a)
tensoes; b) deformacdes; ¢) E. X, Y e Z sdo CdP sem TC, a
esquerda da linha verde, E CdP nao considerado. (Fonte: o
AULOT) 1oeniiiiee et e ettt e et e e et e e e e tae e e e e e tteeeeesanaeeeesasaeeeenraeas
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Figura 5-12

Figura 5-13

Figura 5-14

Figura 5-15
Figura 5-16

Figura 5-17
Figura 5-18

Figura 5-19

Figura 5-20

Figura 5-21

Figura 5-22

Figura 5-23

Figura 5-24

Ampliagdo de 1000x da superficie do CdP, na regido de
constricdo com rompimento, colchete em vermelho. As setas
vermelhas indicam onde a superficie teve rugosidade
pronunciada. (Fonte: 0 autor) .......cceeecieeriiieniieeeieeeee e,

Escala para os ensaios realizados em CdP SEM
ROMPIMENTO, 15 min de TP para avaliacao do impacto nos
CdP. (FONte: 0 @ULOT) ...eeeurieeiiieeiiee et

Resultados médios dos ensaios, representativos da tabela 5-03
(flechas vermelhas s3o os resultados ndo considerados: a)
Tensoes; b) Deformagdes; ¢) valores de E. Os CdP X, Y ¢ Z
nao tiveram TC, a esquerda da linha verde. (Fonte: o autor) .......

Detalhe do Equipamento Electromet4. (Fonte: o autor) .............

Bocal para eletropolimento do equipamento Electromet4®,
mostrando o CdP e o anel de suporte fabricado em Poliacetal®.
(FONLE: 0 QULOT) ..evviiieeeiiiiee et

Face do CdP apos passar pelo eletropolimento. (Fonte: o autor)

Imagens dos CdP com face eletropolida com ampliacdo de
250x: a) face do CdP 45F; b) face do CdP 46D; c) face do CdP
47Y; d) face do CdP 48F; ¢) face do CdP 49Y1; f) face do CdP
50C; g) face do CdP 58c; h) face do CdP 59A. (Fonte: o autor).

Nanoindentador ASMEC®: a) vista frontal; b) detalhe da mesa
de teste. (FONte: 0 aULOT) .....veeeviieeiieeciie e e

Acessorios do nanoindentador: a) base para ensaio dos CdP; b)
porta amostra fabricada para ser encaixada na base de ensaio.
(FONLE: 0 QULOT) .eiieeiiieiiieeeiee et e

Valores médios de E determinados por meio da nanoindentagao
e calculado por ETrparaos CdP .........cccceviiiiieniiieiiiieieee

Imagens tirados do sistema de cdmeras do nanoindentador
ASMEC®. As flechas vermelhas indicam os pontos de
indentagdo da ponta de ensaio para leitura. a) CdP que passou
pelo processo mecanico de preparacdo da superficie; b) CdP
que passou pelo processo de eletropolimento. (Fonte: o autor)

Imagens tiradas pelo sistema otico do nanoindentador durante
os ensaios. Nas imagens da esquerda, a verificagdo e escolha
do campo para o ensaio ¢ da direita, a imagem apds o ensaio
executado, com a visualizagdo das marcas da ponta do
nanoindentador: a) e b) CdP 46D; c) e d) CdP 46F; e) e f) CdP
47Y; g) e h) CdP 48F; i) e j) CdP 58C; k) e I) CdP 59A. (Fonte:
L 101 (0) o ISR

Fluxograma para o ensaio de 24h de TP em TC do CdP para a
leitura por Fibra Otica. (Fonte: 0 autor) ..........ccoevcvevieeniienieennnne
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Figura 5-25

Figura 5-26

Figura 5-27

Figura 5-28

Figura 5-29

Figura 5-30

Figura 5-31

Figura 5-32

Figura 5-33

Sequéncia de montagem da FBG e dos calgos no CdP para
aumentar a protecdo mecanica durante o ensaio de TP em TC.
(FONLE: 0 QULOT) .veiieiiieciieeeiee ettt eaae e

Escala de Banhos usada para a preparagdo dos ensaios. (Fonte
L 11 1(0) o [OOSR

Imagens do ensaio com FBG: a) vista do painel do interrogador
de 5pm; b) imersao do CdP com a FBG no reservatorio de N2L;
c) leitura logo ap6s imersdao no N2L; d) leitura com 24h de TP
em TC; e) exemplo com ampliagdo da leitura aprox. em 1h de
TP; f) exemplo com ampliagdo da leitura aprox. em 12h de TP.
(FONLE: 0 QULOT) .veveeiiieeiieeeiie et e

Ensaio experimental para a FBG na criogenia (a) variagdo da
deformacdo [nm] como funcdo do TP [s] e da temperatura em
[°C], (b) temperatura [°C] em relagdo ao TP [s]. (Fonte: o autor)

Graficos com as diferentes variaveis determinadas em relagao
ao tempo [s], utilizados para a identificacdo das variagdes
ocorridas nos CdP fornecidos pelo interrogador de 5 pm: a)
deformacao [nm] como fun¢do do TP [s]; b) deformagao[nm]
e temperatura [°C] como em funcao do TP [s]. (Fonte: o autor)

Deformag¢do [nm] pelo tempo [s] no instante da imersdo em
N2L. E possivel perceber que, apesar de abrupta, a deformagio
tem patamares (ndo linearidade) que indicam comportamento a
ser estudado, indicados pelas setas vermelhas. (Fonte: o autor)

Deformagao em ACO com a dependéncia do tempo (0 s =
instante de retirada do TC): a) Aquecimento completo entre TC
e a temperatura ambiente (21 ° C) que levou cerca de 150 s
(flecha vermelha = mudanca de comportamento da dilatacao
durante o aquecimento, seta azul = possivel ruido de leitura);
b) Ampliacdo entre 0 s e 87 s para avaliar a mudanga de
comportamento no instante 45 s apds retirado do TC; c)
ampliacdo da curva de deformacdo préximo ao instante de
retirada do TC. A elipse azul mostra o detalhe do
comportamento da dilatagdo do CdP nos instantes iniciais do
aquecimento, que chama a aten¢do pelas oscilagdes em escala
nanomeétrica. (Fonte: 0 autor) ........ceccvevieerieeciienieeieeee e

. Deformagdo durante o TP de 86400s. Devido a pouca
ampliacdo ndo se pode perceber os detalhes de oscilagdo da
deformacdo, no entanto, sua magnitude esté entre -1.169nm e -
1.160nm, o que indica que ocorre variagdo da deformacgdo ao
longo do TP. (Fonte: 0 autor) ........cecceeeiiieriieiienieeeeeieeieeie

Deformagao durante o periodo de até 4320s (1,2h) em TC: a)
visualizacdo ampliada da variagdo de deformagdo em nm; b)
grande ampliacdo, na qual é possivel visualizar a oscilagcdo da
deformagdo no CdP ao longo do TP em TC. (Fonte: o autor) ....
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Figura 5-34 Imagens para 12h (43200s) de TP em TC: a) deformacdo com
ampliacdo para visualizagdo da oscilagdo da deformacdo do
CdP em nm; b) o mesmo ponto de TP, mas grande ampliagao,
no qual ¢ possivel visualizar a oscilacdo na deformagdo ao
longo do TP. (Fonte: 0 autor) ........coeceeeiieeniieiiieieeeeeeeeieee

Figura 5-35 Sobreposicao dos graficos para 1h (vermelha) e 12h (azul) de
TP em TC. Observa-se que as variagdes sao proximas em
amplitude e frequéncia. (Fonte: 0 autor) .........cecveeeciveeecieeennennn.
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LISTA DE ANEXOS

Anexo A Certificado de qualidade da matéria prima fornecida - lote 1 ......

Anexo B Certificado de qualidade da matéria prima fornecida - lote 2 ......

Anexo C  Desenho CdP Subsized .........cccoeveviiniiiinieniiieeeeeeeeeeen
Anexo D  EDS da Liga Ti6AI4V ELI .....cccoooiiiiiiiiieieeceeeeeeee e
Anexo E SCRIPT para ETr — EMIC DL500 € DL2000 .......ccccccocveeveenunennee.
Anexo F Protocolo de Pedido no INPI .......cccooiiiiiiiiiiiieeeee e
Anexo G Certificado Calibragdo - EMIC DL2000 ........cccccceevviiiieeiiiieeennee.
Anexo H  Certificado Calibragao - EMIC DL500 ..........ccoooviiiiiiiiiiieiien,
Anexo | Resultados Nanoindentagao ............ccceeevueeeevieeecieeeciieeenee e
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LISTA DE ABREVIATURAS E SIMBOLOS

A Angstrom

ASM Sociedade Americana de Materiais
ASTM Sociedade Americana para Ensaios de Materiais
CCC Cubico de Corpo Central

Cdp Corpo de Prova

CFC Cubico de Face Central

CP Como fornecido

CSA Sociedade Americana de Criogenia
DRX Difracao de Raio X

DTA Analise Térmica Diferencial

EDS Espectroscopia de Energia Dispersiva
ELI Intersticial Extra Baixo

ETr Ensaio de Tragao

FBG Rede de Bragg em Fibra Otica

FO Fibra Otica

GPa Giga Pascal (10° Pascal)

HC Hexagonal Compacto

HV Dureza Vickers

K Kelvin

kN quilo Newton (10° Newton)

MET Microscopia Eletronica de Transmissao
MEV Microscopia Eletronica de Varredura
MO Microscopia Otica

MPa Mega Pascal (10° Pascal)
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N2L

NBP

nm

Pa

TC

Ti

Ti6Al4V ELI

TP

Newton

Nitrogénio Liquido

Ponto Normal de Ebulicao

nanometro

Pascal (N/m?)

Tratamento Criogénico (t <-153°C)

Titanio

Liga Ti6Al14V Extra Low Intersticial (ASTM F136)

Tempo de Permanéncia
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1. INTRODUCAO

As ligas de titanio sdo utilizadas em varios campos da engenharia e da
bioengenharia devido a sua alta resisténcia mecanica, biocompatibilidade e resisténcia a
corrosdo (Sampaio, 2016). O Ti comercialmente puro (Ti CP) e a liga Ti6Al4V “ELI -
Extra Low Intersticial” (ASTM F136) sdao amplamente utilizados na fabricacdo de
implantes e proteses devido a relacdo resisténcia/peso altamente favoravel, além das
aplicagdes na engenharia aeroespacial. Na aplicagdo em bioengenharia, a liga Ti6Al4V
ELI apresenta adequada resisténcia mecanica, tenacidade a fratura e moédulo eléstico mais
baixo do que as demais ligas usadas como biomateriais, favorecendo o carregamento
0sseo e, portanto, evitando a absor¢ao deste tecido. (Inagaki et al, 2014) (Kuncicka et al,
2017)

A liga Ti6Al4V ELI tem seu moddulo de elasticidade entre 105 — 120 GPa,
alongamento até a ruptura em torno de 7,3% e dureza de 399 HV (Vrancken et al, 2014).
Em condig¢des de equilibrio a liga estudada apresenta duas fases (a e B), prevalecendo a
estrutura cristalina Hexagonal Compacta (HC) na fase a, menos ductil do que a estrutura
cristalina Cubica de Corpo Centrada (CCC) da fase . Embora a fase  seja desejavel para
facilitar a conformagdo dessa liga, ndo ¢ abundante (< 10%) na sua composi¢do, na
temperatura ambiente. A maior concentragdo da fase a, que tem menor deformacdo
plastica, reflete na dificuldade de usinagem da liga Ti6Al4V ELI. No entanto, esta liga ¢
sensivel aos tratamentos térmicos e podera ter as suas propriedades mecanicas alteradas
por meio da selecdo dos parametros destes tratamentos, uma vez que a elevagdo da
temperatura promove alteracdes na composi¢do das varias fases metaestaveis pela
dindmica de solubilidade destas. (Fernandes et al, 2015)(Andrade et al, 2010)(Vrancken
et al, 2014)

A deformagdo plastica nesta liga ¢ limitada pelos sistemas de deslizamento da
estrutura cristalina HC da fase o, e as suas propriedades mecénicas estdo diretamente
relacionadas com as propriedades desta fase. Grande quantidade de fase 8, mais dutil, so
¢ encontrada em temperaturas acima de 900 °C. Portanto, tratamentos térmicos em altas
temperaturas para distribuicao das fases na liga Ti64 ELI sao de grande interesse para
melhorar a sua conformabilidade e diminuir os defeitos microestruturais no produto

(Yang et al, 2014).
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Existem varios processos de fabricacdo utilizados para a confec¢ao das proteses e
implantes metalicos e o forjamento, a quente ou a frio, ¢ um dos mais utilizados sendo
seguido pelo tratamento térmico para reducdo das tensdes internas, que podem fragilizar
o produto (Leyens et al, 2003). Para o forjamento a quente da liga Ti6Al4V ELI ¢
necessario que a matriz de forjamento seja aquecida a 200 °C e a pega entre 900 °C e 1000
°C para evitar a formacao de tensdes residuais na pega. Se o processo de forjamento ndo
for rapido o suficiente, havera resfriamento excessivo da peca com consequente aumento
na forga necessaria para o forjamento, implicando no aumento do risco de danos na matriz
(Bridges et al, 2001). Devido ao elevado custo de fabricagdo convencional de pecas com
a liga Ti6Al4V ELI aliado as dificuldades em produzir um material com propriedades
homogéneas, novos métodos de processamento tém sido sugeridos e estudados.
(Gronostajski et al, 2010)

Embora processos de tratamento térmico em altas temperaturas tenham sido
amplamente utilizados ha muitos anos, o conhecido processo de tratamento a temperatura
criogénica tem despertado o interesse de diversos pesquisadores, sendo aplicado
normalmente em acgos, aluminio e cobre para estudar as alteracdes nas propriedades
mecanicas, principalmente naqueles processos nos quais grandes deformacgdes sdo
necessarias (Lapeire et al, 2015). De acordo com a Cryogenic Society of America (CSA),
criogenia ¢ a tecnologia de processamento em temperatura abaixo de -153° C (120 K),
sendo a imersao do material em nitrogénio liquido (N2L) o meio mais comum para se
alcangar esta temperatura (Jawabhir et al, 2016).

As propriedades mecanicas (resisténcia a tracdo, dureza, desgaste e resisténcia a
fadiga) de alguns metais sofrem alteragdes e o impacto delas pode ser medido quando
comparado com os resultados de ensaios das ligas sem o Tratamento Criogénico (TC).
Enquanto os metais com arranjos cristalinos Ctibico de Face Centrada (CFC) conservam
sua ductilidade em baixas temperaturas, aqueles com arranjos CCC e os com HC se
tornam mais rigidos (Jawahir et al, 2016)(Lee S-W et al, 2013). Em geral, tem-se
mostrado que, em alguns metais ndo ferrosos e suas ligas, o Tratamento Criogénico
aumenta a resisténcia ao desgaste e a ductilidade. (Panchakshari et al, 2012)

A maioria dos trabalhos cujos resultados estdo disponiveis, relata o desempenho
mecanico de alguns metais e ligas durante os processos de usinagem em baixas
temperaturas, mas ndo necessariamente na temperatura criogénica. Mesmo quando o
tratamento na temperatura criogénica ¢ aplicado, geralmente ¢ usado fluido criogénico

vaporizado sobre o material (Courbon et al, 2013), e ndo ha certeza de que o tempo em
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contato com o fluido criogénico ¢ suficiente para alterar as caracteristicas
microestruturais do material de forma homogénea em toda a pega.

Os poucos estudos relacionados ao comportamento da liga Ti6Al4V ELI foram
publicados na ultima década e insuficientes no entendimento das altera¢des das suas
propriedades mecanicas com o tempo em criogenia, deixando uma lacuna no
conhecimento, primordial para as importantes aplicagdes desta liga.

Existe a possibilidade de o tratamento criogénico desta liga diminuir as tensoes
residuais inerentes aos processos de fabricacdo e aumentar a sua tenacidade, requisito
importante para a longevidade dos dispositivos médicos. (Jawahir et al, 2016) (Jawahir et

al, 2016a)

1.1 OBJETIVO GERAL

Confirmar a existéncia de variagdo do campo pléstico da liga Ti6Al4V ELI

quando submetida a temperatura criogénica por varios Tempos de Permanéncia (TP).

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

1. Avaliar, com auxilio de ensaios de tragdo, o campo plastico ¢ o moddulo de
elasticidade na liga Ti6Al4V ELI para tempos de permanéncia de 15mim, 1h, 6h,
12h, 24h, 36h e 48h em nitrogénio liquido;

2. Awvaliar, utilizando MO, a microestrutura da liga Ti6Al4V ELI quando submetida
a tratamento criogénico, em nitrogénio liquido, com tempos de permanéncia de
15mim, 1h, 6h, 12h, 24h, 36h ¢ 48h,;

3. Validar os resultados obtidos nos ensaios de tragdo, utilizando nanoindentagdo e

monitoramento por sensor de FBG.
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2. REVISAO DA LITERATURA

A presente revisao da literatura estd dividida em tdpicos que contemplam os
fundamentos teodricos, necessarios ao entendimento dos métodos utilizados para se
alcangarem os objetivos e fornecer informagdes suficientes para a discussdo dos
resultados. Inicialmente, ¢ apresentada a liga Ti6Al4V ELI com a sua importancia nas
aplicagdes como biomaterial, principalmente na fabricacdo de proteses e orteses. Para
tanto, foi realizada uma revisdo dos diagramas de fase da liga estudada para a
apresentacdo do impacto que as alteracdes na temperatura t€ém sobre as fases presentes,
bem como os resultados de tratamentos térmicos sobre as suas propriedades mecanicas.
Também sdo apresentadas a estrutura cristalina caracteristica, as fases presentes na liga e
como a redistribui¢do das fases afeta as propriedades mecanicas.

Em seguida sdo abordados alguns dos processos convencionais de trabalho
mecanico exercidos sobre a liga para a fabricacdo das Orteses e proteses. Estes processos
de fabricacdo, principalmente o forjamento, que impdem altas deformagdes plasticas
sobre o material, sdo altamente dependentes das propriedades mecanicas da liga estudada.

A abordagem sobre imersdo de materiais em N2L, seus conceitos, as formas de
consegui-lo a partir de gases pressurizados e as alteragcdes provocadas na microestrutura
e nas propriedades mecanicas dos metais sdo relacionados com a densidade de
discordancias, bem como a formag¢do de maclas sao topicos apresentados na sequéncia da

revisao.

2.1 LIGA TI6AL4V ELI (F136)

O titanio ¢ um material extraido dos cristais de Ilmenita (FeTiO3) e de Rutilo
(TiO2) que, depois de reduzido e processado se transforma em um metal cinza-escuro e
altamente reagente com o oxigénio.

O titanio puro ¢ utilizado em varias aplicagdes, inclusive na fabricagdo de endo
proteses devido a sua alta biocompatibilidade e integragdo ao tecido dsseo. Por isso, tem
sido estudado ao longo de muitas décadas (Gu et al, 2014). As caracteristicas mais
importantes para aplicacdo médica dos principais elementos constituintes da liga estao

mostradas no Quadro 2-01.
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Quadro 2-01: Propriedades mecanicas da liga Ti6Al4V e titinio puro.

Propriedades Ti6Al4V Ti
Moédulo de Elasticidade 124 GPa 105 GPa
Tensao Escoamento 759 MPa 138 MPa
Tensdo Maxima 828 MPa 240 MPa

Fonte: Adaptado de Joshi, 2006; INFOMET, 2018; Liitjering et al, 2007, ASTM B265-20.

Ao longo do desenvolvimento das aplicagdes do titdnio puro, muitas outras
aplicagdes foram operacionalizadas para este material. Cada modificagdo na composi¢ao
da liga estd diretamente relacionada com alteracdes nas suas caracteristicas
microestruturais. Estas alteragdes afetam os diagramas de fases, o modo como as fases se
relacionam entre si, e as propriedades mecanicas. (Joshi, 2006)(Inagaki et al, 2014)

Para suprir as necessidades do mercado mundial, o titdnio tem sido ligado a outros
metais, formando diferentes ligas que apresentam suas caracteristicas e aplicagdes
variadas a exemplo de tecnologia aeronautica, espacial e médica, conforme mostrado na
figura 2-01. A liga Ti6Al4V ELI foi desenvolvida com o objetivo de se aproveitar as
caracteristicas mecanicas e fisicas de um metal leve e de alta resisténcia mecanica, aliado

a excelente biocompatibilidade. (Banerjee et al, 2013)

[ Caracteristicas das Ligas de Titanio ]

|
l ! !

~

4 T h Baixa densidade i Zay Resisténcia fluéncia
Resisténcia e Resisténcia . D
- % 1 Alta resisténcia 1 N . Resisténcia oxidagao
a corrosao AL n a fadiga : ¢
¢ ) Facil conformacao \ Microestrut. estavel
/ s S \ ( €z % \ / Estruturas \ / \
Industria Quimica e Aplicagdo Naval L. Motores a Jato
Aeronauticas
Processamento
- Casco submarinos - Discos de
it - Trem de pouso :
- Trocadores de - Hélices e bombas oA ventilador
- Tubulagao hidr. .
calor - Tubos p/ perf. - Discos de
- Espagadores
- Reatores profunda compressor
- Partes de foguete
- Tanques e bombas - Palhetas
- VélvuIaNS e A'plicz'ag.éo Estruturas - P6s queimadores
Tubulagdes Biomédica Automotivas - Flanges, anéis
- Anodos p/ ) - Espagadores e
eletrolise - Implantes 6sseos, SNlaS, pRrERIEOS parafusos
- Mat. Consumo e artic., dentarios - Valvulas de pistio
i i - Vélvulas cardiacas
joalheria v - Tanques de comb.

\ / \ / \_- Garrafas de gas / \ /

Fig. 2-01. Aplicacgdes tipicas das ligas de titdnio. (Adaptado de Joshi, 2006)

No quadro 2-02, diferentes ligas com titdnio e suas principais caracteristicas,

fornecidas em diferentes formatos e tratamentos. (ASTM F136-13)
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Quadro 2-02: Composi¢do Quimica de algumas ligas de titanio, caracteristicas basicas e aplicagdes.

Probri
Liga Uso Composi¢ao Nominal % ropriedades
% Especiais
(0] N C H Al Fe V Cr Sn Mo Zr
Ti-6Al-4V 85 0.18 0.015 0.04 0.006 6 0.13 4 Aplicacao Geral
Ti-6Al-4V Resisténcia a
1 0.11 0.010 0.03 0.006 6 0.10 4
ELI Criogenia
Ti Puro .
Resisténcia a
Comercial 6 0.250.015 0.03 0.006 0.15
Corrosao
(Grau 2)
Ti-6Al-2Sn- Resisténcia a
7 0.10 0.010 0.03 0.006 6 0.15 22 4
4Zr-2Mo Alta Temperatura
Ti-6Al-2Sn- Resisténcia a
<1l 0.10 0.010 0.03/0.006 6 0.15 2 6 4
4Zr-6Mo Alta Temperatura
Resistente a
Ti-5A1-2.5Sn <l 0.16 0.015/0.03 0.006 5 0.2 2.5 ] )
Criogenia
Ti-6AI-8V-6Cr- Resisténcia
47Zr-4Mo <1 0.10 0.0150.03 0.006 3.5 0.2 85 6 4 4 Temperatura
(Beta C) Ambiente

Fonte: Adaptado de Destefani, 1992.

Na Figura 2-02 ¢ apresentada uma aplicagdo bastante comum da liga Ti6A14V ELI

que ¢ na fabricagdo de prétese de quadril. Esta protese requer alta resisténcia mecanica e

tenacidade a fratura devido ao ciclo de cargas envolvidas durante o seu uso.

oLy

Fig. 2-02. Protese total de quadril em liga Ti6Al4V ELI. (adaptado de MIN et al, 2008).
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Apesar de ndo ter as suas caracteristicas idénticas ao sistema natural que substitui,
como se pode visualizar na figura 2-03, a liga Ti6Al4V ELI e outros metais e ligas mais
usados tém os seus Modulos de Young apresentados. Embora o Mddulo de Elasticidade
(E) seja uma propriedade importante, conhecer as demais propriedades mecanicas ¢é
importante para a determinagio do correto uso dos biomateriais (Banerjee et al, 2013). E
importante notar que as propriedades mecanicas podem ser manipuladas por meio de
processos termomecanicos, associados ou nao ao processo de fabricagao das pegas. (Dong

et al, 2007)

CoCr 240 |
AISI 316L 210 |

Tacp 200 |
Ti6Al4V
Ticp
Ti16Nb13Ta4Mo
Ti12Mo6Zr2Fe
Ti13Nb13Zr
Ti29Nb13Ta2Sn
Ti19Nb13Ta7.1Zr
NiTi
0Osso

1 T T T
0 50 100 150 200 250
Mddulo Eldstico [GPa]

Fig. 2-03. Modulo Elastico de diversas ligas utilizadas para implantes (adaptado de Banerjee et al, 2013).

Além das propriedades mecanicas favoraveis, a composi¢do quimica da liga
Ti6Al4V ELI esta diretamente relacionada com a sua biocompatibilidade. A Figura 2-04
mostra os efeitos que alguns elementos quimicos tém sobre um sistema bioldgico.
Embora os primeiros acos utilizados em dispositivos médicos ndo tivessem as melhores
caracteristicas de biocompatibilidade, os estudos que se sucederam sobre suas
funcionalidades e efeitos adversos no corpo humano foram de grande importancia para o

desenvolvimento de novos biomateriais. (Kuncicka et al, 2017)

Elemento | Biocom- | Carcing: | Genotd: | Muta: Cito- Sler: Comg: Outro
pativel génico | xico | génico génico génico | sivo
Ti Sim Nio Nio Nio Medio Nio Nio Nio
A Nio Sim Sim Sim Alto Opée Nao Nio
Al Nio Nio Sim Nio Nio Nio Sim
[ Positivo [ ] Neutro [ ] Negativo

Fig. 2-04. Efeito do impacto biologico dos metais da Liga Ti6Al4V ELI no corpo humano. (Adaptado de
Banerjee et al, 2013).
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2.1.1 ESTRUTURAS CRISTALINAS DA LIGA TI6AL4V ELI

As propriedades mecanicas dos metais sdo determinadas pelas suas estruturas ou
arranjos cristalinos. Para um metal puro, o arranjo cristalino € tinico em uma determinada
temperatura, mas com a adi¢ao de elementos quimicos para a formag¢ao de ligas, outros
arranjos cristalinos sdo introduzidos e ocorre uma acomodacdo para manter a minima
energia interna nas condigdes as quais a liga ¢ submetida (Callister et al, 2010). O
equilibrio termodindmico de uma estrutura de fase cristalina especifica ¢ de grande
importancia para a formacdo e estabilidade da estrutura formada, portanto, sendo
diretamente responsavel pelas propriedades mecanicas da liga nas condigdes em que se
encontra. (Glicksman, 2011)

Arranjos cristalinos sdo as disposi¢des dos atomos em uma estrutura tridimensional,
de forma que as forgas de ligagao entre estes d&tomos, garantem a estabilidade da estrutura.
Quando uma estrutura tridimensional ndo ¢ formada, diz-se que o material ¢ amorfo.
(Callister et al, 2010)

As ligas de Ti sdo materiais policristalinos (formam graos) e sdo classificadas como
a-Ti (alfa Titanio), B-Ti (beta Titanio), a+P Ti (alfatbeta Titdnio) e y-Ti (gama Titanio).
As denominacdes o e [ sdo dadas pela prevaléncia das estruturas cristalinas
predominantes que sao o Hexagonal Compacto (HC), mostrado na figura 2-05, ¢ o Cubico
de Corpo Centrado (CCC), mostrado na figura 2-06, respectivamente. A estrutura o € a
predominante em baixas temperaturas e tem como estabilizantes os elementos Al, Ga, O,
N e C. Para a estrutura 3, que aparece em maior abundancia em altas temperaturas, os
estabilizantes sao V, Mo, W, Ta, Nb, Fe, Cr, Ni, entre outros. (Kuncicka et al, 2017)

Alguns elementos ndo estabilizam nenhuma das fases como o Sn e Zr. O Al é o
unico elemento estabilizador da fase a que tem relevancia na liga Ti6Al4V ELI devido a
sua maior concentragdo e essa liga pode ser endurecida com tratamento térmico e
posterior envelhecimento por refinamento dos precipitados da fase a. (Joshi,

2006)(Louzguine-Luzgin, 2018)
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a) b)

Fig. 2-05. Representacdo de estrutura cristalina Hexagonal Compacta — HC: a) representagdo dos atomos
como esferas simples; b) empacotamento dos atomos no arranjo cristalino (Adaptado de Callister et al,
2010).

a) b)

Fig. 2-06. Representagdo da estrutura cristalina Cubica de Corpo Centrado — CCC: a) representagdo dos
atomos como esferas simples; b) empacotamento dos atomos no arranjo cristalino (Adaptado de Callister
et al, 2010).

As ligas o-Ti possuem uma Unica fase cristalina, portanto, sdo mais simples de
serem estudadas e contém um ou mais elementos estabilizadores da fase a. Tém boa
estabilidade e as suas propriedades em alta temperatura sdo boas, 6tima resisténcia a
corrosdo. No entanto suas caracteristicas microestruturais sdo pouco influenciadas pelos
tratamentos térmicos. (Joshi, 2006) (Leyens et al, 2003)

As ligas quase a-Ti quando recebe elementos estabilizantes da fase 3, passam a
conter muita fase o e pouca quantidade de fase B (< 2%). Esta pequena quantidade de fase
B impde o aumento a resisténcia mecanica da liga em temperaturas mais elevadas (até
550 °C) e ¢ aplicada quando o seu uso ocorre em altas temperaturas. (Joshi, 2006) (Leyens

et al, 2003)
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A liga (a+p)-Ti possui maior quantidade de estabilizantes da fase B (entre 4% e
6%), comparativamente as ligas anteriores. Esta maior quantidade de estabilizantes
favorece as respostas aos tratamentos térmicos, o que lhe promove a capacidade de
alteracdo das fases nos diferentes patamares de temperatura e, por conseguinte, oferece
maior capacidade de arranjos da microestrutura e, consequentemente, favorece a
manipulacdo das propriedades mecanicas. (Joshi, 2006) (Leyens et al, 2003)

A liga B-Ti Metaestavel contém de 10% a 15% de estabilizantes da fase B3, que se
mantém na temperatura ambiente, podendo ser usada em processos em até 700 °C. Se a
fase B for envelhecida podera se transformar em uma fase a refinada dentro da matriz da
fase 3. Esta liga tera alta resisténcia e tenacidade, excelente capacidade de endurecimento
e facilidade de forjamento dentro de uma ampla faixa de temperaturas. (Joshi, 2006)
(Leyens et al, 2003)

A liga B-Ti contém até 30% de elementos estabilizantes da fase f3, o que a torna
pouco ductil, sendo mais utilizada em aplicagdes onde ocorrem altas temperaturas de
operacao (Joshi, 2006) (Leyens et al, 2003), por causa de sua estabilidade mecanica.

No quadro 2-03 estdo apresentadas as principais fases de uma liga de Ti, com as
suas respectivas modificacdes nas caracteristicas, como mencionadas anteriormente.

(Joshi, 2006) (Leyens et al, 2003)

Quadro 2-03: Caracteristicas das fases presentes nas ligas de Ti.

Fases Descrigdo

o Alotropico de baixa temperatura, HC e existe abaixo de B Transus

Alotropico de alta temperatura, CCC e existe a baixa temperatura como metaestavel

o Ti3Al encontrado em amplo conteudo de Al, sem estrutura cristalina HC

B2 Ti,AIND, alotropico de alta temperatura, CCC e metaestavel a baixa temperatura

Y TiAl com estrutura equiaxial, podendo existir em variada quantidade de Al

o Fase ndo equilibrada devido a transformacdo de martensita, HC

o’ Martensita com estrutura ortorrombica

) Alotropico de alta pressao do Ti, com estrutura Hexagonal e ocorre nas fases de transigdo
B’ Fase CCC composicdo diferente da matriz. Separacdo de fase da liga [ estabilizada

Fonte: Adaptado de Joshi, 2006 ¢ Leyens et al, 2003.

As propriedades mecanicas da liga estdo relacionadas aos tamanhos dos graos e
morfologia de cada uma de suas fases, a textura cristalografica e a orientacao dos graos.
Sabe-se que o comportamento na deformacao mecanica depende diretamente do nimero

de planos de deslizamento que esta estrutura cristalina possui, sendo que para a liga
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estudada, os planos basal e prismatico sdo aqueles que melhor fornecem ativagdo para
deslizamento mostrados na figura 2-07 para Ti HC e CCC. A microestrutura das ligas
(a+P)-Ti sdo aquelas que tém a menor razdo de crescimento de defeitos, a0 mesmo tempo
que tém a microestrutura mais refinada, o que indica uma relacdo entre a estrutura
cristalina e o aparecimento de defeitos e falhas. Este fato se deve a curta distincia entre
as interfaces, graos menores, e a falta de preferéncia cristalografica, macro e micro

texturas, ocasionadas na nucleacgao da liga durante o resfriamento. (Biroska et al, 2011)

0468 nm

Fig 2-07. Estruturas cristalinas do Ti com seus planos de deslizamento. A esquerda o HC e a direita 0 CCC.
(Calister et al, 2010).

A transformagdo de fases, durante os processos térmicos e mecanicos, introduzem
nos metais outras caracteristicas e propriedades mecanicas que sao diferentes daquelas
que se observam originalmente nas ligas. As alteracdes da fase 3 para a fase o s@o as mais
observadas e estudadas, porque tém efeitos significativos nas caracteristicas mecanicas e
sdo de relativa facilidade de obtengdo. A orientacdo cristalografica dos graos da fase J,
bem como a deformagdo nos defeitos cristalinos dos contornos de graos, levam ao
surgimento de precipitados intergranulares da fase o. Este efeito determina uma
transformagdo global na textura da estrutura cristalina que afeta as propriedades
mecanicas da liga. A transformagdo de fases na liga passa pela modificagdo da estrutura
CCC (fase P) para HC (fase a) pela transformacao da orientagao cristalina, dos sistemas
de escorregamento entre um ou mais planos cristalinos, e pelo aparecimento de
discordancias e maclas que sdo consequéncia de um rearranjo nas estruturas atomicas das

suas fases cristalinas em transformacao. (Hua et al, 2018)(Mine et al, 2011)
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2.1.2 DIAGRAMAS DE FASES DA LIGA

As ligas metalicas, como todos os materiais, tém suas caracteristicas e propriedades
das fases alotropicas dos elementos que as compdem. E importante estudar as mudangas
de fases durante as variagcdes de temperatura que impdem diferentes estagios de energia
nas estruturas cristalinas. O aumento da temperatura, por exemplo, causa o aumento da
vibragdo dos atomos, que pode alterar os arranjos cristalinos como acontece com o Ti
que, em altas temperaturas, transformando parte da fase a (HC) em fase f (CCC).
(Banerjee et al, 2013)

Uma vez que uma determinada fase se transforma em outra, o material assume as
caracteristicas da nova fase. Estas novas caracteristicas passardo, entdo, a determinar o
seu comportamento fisico-quimico e mecanico. Por este motivo, identificar, controlar e
direcionar a transformag¢do de fases em uma liga ¢ de grande importincia para a correta
aplica¢do do material. (Banerjee et al, 2013)

Para as ligas de Ti as temperaturas de transicdo de fase sdo (Liitjering et al,

2007)(Leyens et al, 2003):

1. Transformacdo P: entre 955 °C e 1010 °C, variando de acordo com a

composi¢ao da liga, impurezas intersticiais ¢ conteudo de oxigénio. Para a

liga Ti6A14V esta temperatura ¢ de 995 °C £ 15 °C;

2. Temperatura Liguidus: temperatura acima da qual a liga se encontra
totalmente no estado liquido. O Al e o V reduzem a temperatura de fusdo do
Ti. Para a liga Ti6Al4V, ha indicacdes de que acontega entre 1635 °C e
1670°C;

3. Temperatura Solidus: temperatura abaixo da qual todo o metal esta totalmente

na fase solida. Para a liga Ti6Al4V varia entre 1605 °C e 1635 °C + 10 °C;

4. Temperatura Martensitica: na qual ocorre a formacdo de Martensita, uma

estrutura que confere alta dureza a liga. Para a liga Ti6Al4V, esta temperatura
¢ inferior a 900 °C.
A figura 2-08 mostra a formagao das fases da liga Ti6Al4V durante o resfriamento,

a partir de 1100 °C.
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Fig. 2-08. Formag@o das fases na liga Ti6Al4V, com resfriamento a partir de 1100°C. (adaptado de Leyens
et al, 2003)(adaptado de Callister et al, 2010)

A liga Ti6Al4V pode ser processada de diversas maneiras, formando diferentes
fases e, portanto, diferentes microestruturas. Como pode ser visto na figura 2-08, a fase o
esta presente na temperatura ambiente, com estrutura cristalina HC e € estabilizada pelo
Al. A fase B ¢ formada a partir da temperatura alotrdpica de transformacgao, que ¢ de
aproximadamente 882 °C, com sua estrutura cristalina CCC e estabilizada pelo V. (Freitas

et al, 2008)

A figura 2-09 mostra, com mais detalhes, o controle microestrutural da liga

Ti6Al4V ELI com a varia¢ao da temperatura, na pressao atmosférica.
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Fig. 2-09. Diagrama de controle microestrutural da liga Ti6Al4V, mostrando os diferentes tratamentos

térmicos e as formacdes das fases da liga (adaptado de Boyer et al, 1994).

Na figura 2-10 estd apresentado um diagrama de fase tedrico para uma liga ternaria,

como o ¢ a liga Ti6Al4V ELIL

Superficie
Liquidus

Superficie
Sélidus

Superficie |
Solubilidade

Fig. 2-10. Diagrama de fases tedrico para uma liga terndria, semelhante ao da liga Ti6Al4V. (adaptado de

ASM, 1992)
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Na figura 2-11 estd a sequéncia das isotermas disponiveis na literatura para a liga

Ti6Al4V. (ASM, 1992)

b)
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Fig. 2-11. Isotermas da liga Ti6Al4V. Em a) a isoterma de 900°C, em b) a isoterma de 980°C, em ¢) a
isoterma de 1200°C e em d) a isoterma de 1400°C. (adaptado de ASM, 1992)
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A liga Ti6Al4V geralmente apresenta as fases de forma bastante refinadas que se
observa na imagem da liga em Microscépio Optico (MO), figura 2-12, pode-se identificar
a fase o mais clara ¢ a fase  lamelar de coloragdo escura. A distribuigdo das fases e suas
formas variam dependendo do tempo e do tipo de tratamento térmico ao qual a liga foi
submetida (Kuncicka et al, 2017) (Andrade et al, 2010). A fase predominante, que ¢ a
fase o, tem estrutura cristalina HC que forma o grdo desta liga. J4 a fase B, menos
concentrada e que tem estrutura cristalina CCC, esta distribuida ao longo do contorno dos

graos da fase a. (Ahmadian et al, 2017)

Fase B

y

Fig. 2-12. Imagem de MO da liga Ti6Al4V recozida: a) fase o mais clara e fase B como lamelas mais
escuras com 500x (fonte: autor); b) indicagdo das fases a e B (Adaptado de Joseph et al, 2018).

Com base na temperatura dos tratamentos térmicos efetuados na liga, acima ou
abaixo da temperatura B transus, a microestrutura serd lamelar ou equiaxial. Quando ha
o resfriamento lento na regido da fase [ as lamelas se tornam mais espessas, enquanto a
temperatura ¢ reduzida. Por outro lado, quando a temperatura é rapidamente reduzida,
estas estruturas lamelares aproximam-se mais das estruturas aciculares e devido a estas
caracteristicas, as estruturas equiaxiais sdo resultado do processo de recristalizacdao obtido
pela velocidade de resfriamento do material. Estas estruturas equiaxiais sdo mais
resistentes a fadiga e mais ducteis do que as estruturas lamelares. No entanto, as estruturas
lamelares sdo mais resistentes ao crescimento de trincas e, na liga o+f, a liga Ti6Al4V
ELI, a fase martensitica o’ tem sido utilizada como controladora da nucleacao da fase o
durante este processo de resfriamento. (Matsumoto et al, 2011)

Os defeitos cristalinos, como discordancias ¢ maclas, estdo presentes em todos os
metais policristalinos, que em conjunto com os planos cristalinos disponiveis para
escorregamento durante uma deformacdo imposta sobre o material, definem a resposta

mecanica dos metais quando estiverem sujeitos as tensdes em servico (Banerjee et al,

Tese CRF_Final 01 40



2013) (Courbon et al, 2013)(Kang et al, 2012). Os planos de escorregamento disponiveis
estdo vinculados ao tipo dos arranjos cristalinos presentes na liga que, no caso da Ti6Al4V
ELI, sdo 0 CCC e o HC. No caso desta liga, as discordancias preferencialmente percorrem
0s espacos entre as lamelas da fase  ao longo do seu comprimento, nos contornos de grao
da fase a.. (Matsumoto et al, 2011)

A figura 2-13 mostra os planos de escorregamento na liga Ti6Al4V submetida a
deformacdo, em diferentes temperaturas, onde é possivel a visualizagdo das maclas
(twins) e das discordancias. (Matsumoto et al, 2011a)

As fases a e P presentes na liga Ti6Al4V ELI, sofrem varia¢des nas suas formas,
disposi¢des e distribui¢des, incluindo o aparecimento de estruturas martensiticas, o que

lhes imprimem caracteristicas peculiares de resisténcia a deformacdo. (Andrade et al,
2010)

Stacking
Fault
'

{1011} twins

Fig. 2-13. Imagem TEM de campo claro que mostra a formag@o de maclas e discordancias na liga Ti6Al4V:
a) imagem das maclas (twins); b) maior ampliacdo da interface de uma macla com falha de empilhamento
(stacking fault) na fronteira da macla; c) a formagao de fase f lamelar entre as fases martensiticas o’; d)
imagem com maior ampliagdo da interface entre as fases o’ e f (Matsumoto et al, 2011a).
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2.2 CRIOGENIA

No final da década de 1880 alguns pesquisadores conseguiram liquefazer
nitrogénio, alcangando temperaturas muito inferiores a 0°C e nas primeiras décadas do
século XX a técnica ja estava dominada, sendo chamada de criogenia por envolver
temperaturas muito mais baixas do que aquelas utilizadas do século anterior para,
simplesmente, refrigerar alimentos pereciveis. (Flynn, 2005)

Na figura 2-14 estd a imagem de um equipamento de dois estagios que foi
desenvolvido para a compressdo de gases até que o gas passe a ser liquido. Este
equipamento ¢ do comego do ciclo industrial de liquidos altamente refrigerados com o

Oxigénio e o Nitrogénio liquidos.

Fig. 2-14. Equipamento de dois estagios fabricado em 1895 para geracdo de liquido altamente refrigerado
de um gas, com capacidade de 3L/h. (Fonte: Flynn, 2005)

A partir da década de 1930, com o desenvolvimento das tecnologias espaciais, a
necessidade de combustiveis liquidos, demandou novas pesquisas direcionadas aos
liquidos congelantes. Com o inicio da corrida espacial a partir da década de 1950, houve
a necessidade de estudos referentes aos comportamentos dos metais quando submetidos
a temperaturas extremamente baixas como as encontradas no espaco, abrindo novos

horizontes de pesquisa em tratamentos criogénicos em metais. (Flynn, 2005)
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Com o avancgo da termodinamica, foram desenvolvidos meios para a refrigeragao
de gases, transformando-os em liquidos. A mudanca de estado fisico das substancias
segue as suas entalpias e entropias ¢ dependem de trés parametros: a Pressdo, o Volume
e a Temperatura (P-V-T). Assim, para cada substancia, a mudanga de fase ocorre quando
se varia um destes trés parametros mantendo-se os outros dois constantes, ou variando-se
os trés ao mesmo tempo. (Flynn, 2005)

Como resultado das diferentes observagdes e experimentos com as substancias
refrigerantes e dos processos de mudanca de estado fisico e, ainda com base nas
indicagdes dos estudos de Joule-Thomson, foram identificados os gases que apresentam
maior facilidade para serem utilizados nos processos que envolvem criogenia, tanto pela
sua disponibilidade atmosférica, quanto pela facilidade de producdo ou pelas
caracteristicas fisicas de mudancas de estados. O Quadro 2-04 mostra as principais
caracteristicas dos gases mais comuns em uso no ponto normal de ebulicdo (NBP), devido

as suas propriedades criogénicas e caracteristicas fisico-quimicas proprias. (Flynn, 2005)

Quadro 2-04: Caracteristicas fisico-quimicas dos gases mais usados em criogenia

Propriedade 0, N, Ne H, He* Ar F2 Ar, | CH4
gg;“o Ebulicao Normal | g6 5 | 774 | 271 | 203 | 42 | 789 | 852 | 873 | 1117
Densidade 1141 | 808,9 | 1204 | 70,8 | 124,9 | 874 | 1506,8 | 1403 | 425
(kg/m?)
Calor de Vapor 212,9 | 1983 | 86,6 | 445,6 | 20.8 | 2051 | 1663 | 161,6 | 511,5
(kJ/kg)
Calor Especifico
(KJ/kgK) L7 | 20 | 18 | 98 | 46 | 19 1,5 11 | 35
Viscosidade
(ke/(ms)x 109 188,0 | 157,9 | 124,0 | 13,1 | 3,6 | 168 | 2447 | 252,1 | 1186
Condutividade Térmica | 15, 4 | 1396 | 1130 | 1185 | 272 | 141.0 | 1480 | 1232 | 193.1
(mW/(mk))
(Tlgnperat“ra Critica 1546 | 1262 | 444 | 329 | 52 | 1333 | 1440 | 150.7 | 190.7
Pressdo Critica
(MPa) 50 | 34 | 27 | 13 | 02 | 39 | 56 | 49 | 46
Temperatura Ponto 544 | 631 | 246 | 138 535 | 838 | 887
Triplo (K)
Pressdo Ponto Triplo
(MPa x 10 02 | 125 | 430 | 70 02 | 68,6 | 10,

Fonte: adaptado de Flynn, 2005.

As caracteristicas dos principais gases usados para tratamentos criogénicos (TC)
sdo:

Oxigénio — possui oito isotopos, sendo que a sua constituicdo natural ¢ de 3 deles,
que sdo os de massa atdmica 16, 17 e 18. Quando condensado transforma-se em um

liquido azul claro e sua temperatura de ebulicdo ¢ de 90,18 K (-182,97 °C), ligeiramente
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superior aquela do ar. E levemente magnético e, portanto, atraido por campos magnéticos
o que lhe confere vantagem na separacdo magnética de outros liquidos. Substancia
altamente reativa e potencialmente perigosa com hidrocarbonetos, € por isso representa
sério risco de acidentes. Quando em baixa temperatura, qualquer aplicacdo de energia
pode ocasionar explosao no sistema no qual estiver inserido, pois ¢ quimicamente reativo.
Como prevenc¢do deste tipo de acidente, o oxigénio liquido (O2L) deve ser mantido
bastante limpo e filtrado, bem como os tanques, bombas, valvulas e tubulagdes. A sua
fabricagdo em larga escala ¢ feita por destilacao do ar liquido, visto ser o segundo gas
mais abundante na atmosfera (Flynn, 2005).

Nitrogénio — com dois is6topos estdveis, com massa atomica de 14 e 15, o
nitrogénio ¢ considerado de grande importancia para os sistemas e estudos criogénicos
devido & sua estabilidade e seguranga quando em estado criogénico. E quimicamente
inerte (o que lhe confere uma ampla utilizacdo), ndo explosivo e ¢ utilizado para a
liquefacao inicial do hélio e do hidrogénio. O nitrogénio ¢ o gads com maior concentragao
na atmosfera e o nitrogénio liquido (N2L) pode ser obtido por liquefagdo e destilacao
fracionada. Trata-se de um gas inodoro, incolor e seu ponto de ebuli¢do ¢ de 77,3 K (-
195,85 °C), entre os mais baixos dos gases usados em criogenia. E utilizado em tubos
geradores de laser, maser, e detectores infravermelhos de limpeza de atmosferas
controladas, eliminagdao de umidade e de outros gases prejudiciais durante processos de
fabricagdo. Na industria alimenticia ¢ bastante utilizado, nas instalacdes maiores, para
refrigeracdo pois € seguro, inerte e de baixo custo e, nas ciéncias bioldgicas, para o
congelamento e conservagdo de embrides, células e sistemas biologicos. (Flynn, 2005)

Hélio — Componente inodoro e translucido. Este elemento, He4, tem um is6topo
raro o He3 que tem 2 elétrons orbitando um nticleo com 2 prétons e 1 néutron. Diferente
dos outros gases, o hélio ndo tem o pronto triplice, condicdo onde coexistem os estados
solido, liquido e gasoso. Uma caracteristica adicional deste gas ¢ ndo poder ser
transformado facilmente para o estado solido simplesmente pela redug¢ao de temperatura,
mas com a pressdo elevada a 25 atm. O ponto de ebulicdo ¢ de 4,2 K (-268,93 °C) na
pressdo de latm. Nesta temperatura o hélio liquido (HeL) tem viscosidade zero, alta
condutividade térmica e, por este motivo, ¢ chamado de super fluido. Este elemento tem
sido estudado por varias décadas devido as suas caracteristicas intrigantes proximas ao
ponto de zero absoluto, ndo encontradas em outros gases. (Flynn, 2005)

O Tratamento Criogénico (TC) tem sido um método efetivo de tratamento térmico

para modificar as propriedades mecanicas de dureza, rigidez, resisténcia ao desgaste e
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comportamento na fadiga em muitos metais. O TC consiste em imergir o material
metalico em liquido ou vapor que estd em temperatura criogénica, mantendo-o por
determinado periodo para que ocorra a estabiliza¢do térmica e microestrutural no metal
alterando, assim, as propriedades mecanicas do metal devido a série de alteragdes
microestruturais que este tratamento produz.

Nos agos o TC produz a retencao de austenita dentro da martensita, facilitando a
formagao de carbetos secundarios o que promove, por exemplo, maior resisténcia ao
desgaste. Os efeitos do TC ainda nao sao completamente conhecidos e suas técnicas nao
estdo completamente dominadas para que seja possivel aos pesquisadores fazerem
predicdo dos efeitos resultantes em cada liga, sendo necessario que cada material seja

submetido a este tratamento para avaliagdo. (Li et al, 2016)

2.3 EFEITOS DO TC NAS LIGAS DE TI

Os tratamentos térmicos tém sido utilizados com bastante intensidade e variagdes
para refinar a microestrutura e aumentar a resisténcia mecanica dos metais. A maioria dos
trabalhos disponiveis na literatura, até o0 momento, sdo pouco conclusivos em relagdo as
respostas da liga Ti6Al4V ELI ao tratamento criogénico.

As ligas a base de TiAl, onde se enquadra a liga estudada, sdo bastante sensiveis
as alteracdes microestruturais, produzem diferentes combinagdes de microestrutura,
propriedades mecanicas e fases (Hu et al, 2005). Na liga Ti6Al4V o controle da
morfologia da fase a ¢ de extrema importancia e impacta diretamente nas suas
propriedades mecanicas. O refinamento da microestrutura, bem como a morfologia da
fase 3, sdo fatores que podem ser controlados com o uso do TC. Este tratamento tem
sugerido aumento na ductilidade e na resisténcia mecanica da liga, porém, ainda necessita
ser mais estudado para que se obtenha conclusdes mais precisas. Estudos preliminares
demonstram redu¢do de 2,3% na resisténcia a tracao e 2,2% na resisténcia ao escoamento,
embora a deformagdo tenha aumentado em 10,6% e 13,5%, respectivamente. De acordo
com estes estudos, o TC induz a transformagao da fase B em fase B metaestavel, reduzindo
a formagdo da fase a e, portanto, contribuindo para o aumento da plasticidade da liga.
Identificou-se ainda, a formagao de maclas e o aumento na densidade de discordancias.

(Guetal, 2013)(Gu et al, 2013a)
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Estudos também informam o aumento da plasticidade (até 22,7%) e da resisténcia
ao desgaste (até 21,5%) para a liga Ti6Al4V como efeito do TC. Esta liga de titanio, que
¢ composta de estruturas CCC (B) e HC (o), tem a fase 3 dispersa nos graos de fase a e
possui grande diferenca na expansao linear da sua microestrutura. Como resultado, tem
reducdo de particulas metaestaveis f que induzem a formagao de maclas e discordancias
durante o TC. Devido a alta concentracao de estabilizante da fase B, a transformacao em
estruturas martensiticas ¢ bloqueada, ¢ a estrutura puramente B ¢ formada depois de
temperado ¢ a metaestdvel decomposta em fase o. Na dindmica de formacdo e
transformagdo das fases da liga, a fase metaestavel  se transforma em martensita
microestrutural (a”) no TC formando estruturas aciculares de fase a. Discordancias e
particulas metaestaveis ® formadas como resultado das tensdes térmicas, atuam como
precursoras de nucleagdo da fase a que serao precipitadas. (Gu et al, 2018)

Na liga Ti-15Mo-3Al-2.7Nb-0.2Si a solubilidade e o tratamento de
envelhecimento, seguido pelo TC, ocasiona aumento em 15% na microdureza e 5% na
resisténcia mecanica, enquanto o alongamento reduz em 10%. O TC induz tensodes
térmicas na matriz cristalina devido a contracao desta, o que promove nucleacao da fase
o e a contragdo aumenta o fator de empacotamento das estruturas cristalinas entre 23% e
27%. (Gu et al, 2018)

A transicdo entre as diferentes fases nas ligas de titanio depende das temperaturas
as quais cada liga ¢ submetida, bem como da sua dinamica de resfriamento.

Sabe-se que o resfriamento das ligas (o+f)-Ti induz a formacdo da fase o
secundaria como um precipitado na regido intergranular das fases 3, na forma de colonias
lamelares como apresentado na figura 2-15, conhecidas como colonias de Widmanstétten
ao longo dos globulos de fase B (Wang et al, 2013) (Biroska et al, 2011) (Cottura et al,
2014). Embora seja uma estrutura esperada no resfriamento das ligas (a+p) Ti, como a
aqui estudada, ndo existem confirmagdes de sua formagao quando a liga é submetida ao

TC.
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Fig. 2-15. Estruturas lamelares da liga Ti6246 obtida apds tratamento térmico na regido da fase . Este
arranjo também ¢é conhecido como estruturas de Widmanstitten (adaptado de Biroska et al, 2011).

Tem-se observado modificagdes microestruturais em alguns metais submetidos a
TC e o aumento da densidade de discordancias e formacdo de maclas sdo as principais
alteragdes (Yarris, 2014). Estudos vinculados a tribologia demonstraram que a liga
Ti6Al4V, quando submetida ao TC em N2L, apresenta trincas superficiais, consideradas
como resultantes da fragilizacdo desta liga. (El-Tayeb et al, 2010)

Deformagdes dos metais em temperatura criogénica podem induzir o aumento da
sua resisténcia mecanica entre 1,5 a 2,0 vezes, demonstrado nos ensaios de tragao
realizados em alguns agos. Este resultado ¢ devido a formagao cristalina diferenciada que
esta baixa temperatura induz nestas estruturas, fazendo com que acontecam precipitados
intermetalicos e formagao de martensita e austenita, diferentes daqueles dos processos de
deformacao em altas temperaturas. Estas deformagdes em temperatura criogénica
induzem a alteragdo de estrutura cristalina entre CCC, CFC e HC dependendo da liga em
analise, que pode ser avaliada com auxilio de equipamentos como Microscépio Eletronico
de Varredura (MEV), Microscopio Eletronico de Transmissao (MET) e Difratometro de
Raios-X (DRX). (Glezer et al, 2012)

Como a transformagao de fases depende da temperatura e do fluxo térmico na sua
aplicagdo, a deformacdo pléstica das ligas (a+f)-Ti ¢ afetada pela formagdo da fase o e
pela formacdao de maclas e discordancias na microestrutura. As maclas se formam na
mesma orientagdo dos graos a e direcionam a deformacdo com a distribuicao das
estruturas cristalinas da liga. (Ma et al, 2018)

As discordancias sdo outro defeito cristalino presentes na liga Ti6Al4V e, quando

submetidas a alta temperatura, fazem com que as discordancias se movimentem com
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maior velocidade devido a ativagdo térmica, que fornece energia para que elas superem
os obstaculos. Em baixas temperaturas, no entanto, a deformacao depende da densidade
das discordancias que, por sua vez, ¢ fun¢ao da deformagdo imposta a liga bem como da
disponibilidade de planos de deslizamento dos cristais que fazem parte da microestrutura
do metal. (Magalhaes et al, 2014)

Em temperaturas criogénicas observa-se em alguns metais que os arranjos das
discordancias sdo mais uniformes, e seus deslocamentos ocorrem em planos cristalinos
definidos. As deformacdes impostas em metais que se encontram nestas temperaturas
induzem altas densidades de discordancias, ou seja, sdo criadas em TC o que aumenta a
resisténcia mecanica do metal. (Andrade et al, 2010) (Jawahir et al, 2016)

A liga Ti6Al4V ELI ¢ uma liga o+f com 6% em massa de aluminio para
estabilizar a fase a e 4% em massa de vanadio para estabilizar a fase 3. Na temperatura
ambiente a microestrutura de equilibrio ¢ formada principalmente de fase a (HC) com
alguma fase P retida (CCC) (Fernandes et al, 2015)(Andrade et al, 2010). Devido a
presenca das duas estruturas cristalinas (HC e CCC), os mecanismos que comandam a
deformacao nesta liga sdo complexos e a deformagao ocorre através da interface entre
estes diferentes arranjos cristalinos que deve ser orientada pelo deslocamento das
discordancias, ou seja, as duas fases devem se arranjar de forma a coordenarem sua
deformacao. Como consequéncia desta complexidade, os mecanismos de deformacao que
induzem as alteracdes nas propriedades mecanicas da liga Ti6Al4V ainda sdo pouco
conhecidos. (Andrade et al, 2010)

Para o caso da estrutura cristalina HC, do Ti como fornecido (Ti cp), as maclas e
maclas multiplas estdo na orientagdo do eixo c da estrutura cristalina mostrado na figura
2-07, portanto relacionados com a direcao normal e a transversa deste. As maclas atuam
de forma significativa quando ocorre conformagdo do material porque acontece, neste
caso, a deformac@o das estruturas cristalinas que causam a rota¢do da matriz cristalina e
fragiliza a textura por induzirem mais orientagdes diferentes na estrutura. Quando ha
conformagdo, também ocorre redu¢do das maclas na fracdo da estrutura, por causa de
reformulacdo dos contornos de grao (Wang et al, 2018). Deformagdes ndo homogéneas
causam nucleacdo preferencial onde existem deformacgdes plasticas com grande
intensidade, que sdo as regioes de grande energia acumulada, e a recristalizacdo destas
estruturas sao compostas nestas regioes de orientacdo modificada pela conformacao, que
¢ resultado de um complexo processo de formagdo cristalina e estara sempre no plano

basal. A falta desta orientagdo bem definida induz divergéncias nos contornos dos
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subgraos, maclas por compressao e maclas por tensdo, que também induz o surgimento
de reorientacdo nestes graos em dire¢do transversa, ou quase transversa, aos planos
cristalinos. Na ocorréncia de reducdo dimensional ndo muito intensa através da
conformagdo, a textura nao basal ¢ induzida pelo aparecimento de maclas e uma grande
fragdo daquela textura ndo transversa aparece. (Wang et al, 2013)

Outro fator impactante na criogenia dos metais ¢ a sensibilidade a taxa de
deformacdo que alguns elementos podem apresentar. Esta taxa influencia na quantidade
de energia necessaria para a deformacao pléstica dos materiais, pelo efeito nas interagcdes
das discordancias de contornos de grao, chamada sensibilidade a taxa de deformagao, e a
diminuigdo de volume do material. (An et al, 2016)

Quando a liga Ti6Al4V foi submetida a 0 °C observou-se que o mecanismo de
deformacdao dominante na fase a ¢ o movimento das discordancias, ja na fase ¢ a
formacdo de maclas. No entanto, quando a -150 °C, tanto na fase a quanto na fase 3, as
deformacdes parecem ser comandadas quase exclusivamente pelas maclas e este efeito
sugere que uma densidade inicial de discordancias ¢ necessaria para o inicio na formagao
de maclas, mesmo quando ocorre baixa taxa de deformagao (Dong et al, 2007). Quando
tem inicio a formagdo de maclas, ocorre a continuidade na sua incidéncia sugerindo que,
se ndo existir um numero suficiente de discordancias disponiveis, outro mecanismo de
deformacao sera acionado, mas ainda existe caréncia de conhecimentos relacionado as
alteragdes microestruturais que comandam as caracteristicas mecanicas da liga Ti6Al4V,

quando submetida ao TC. (Florando et al, 2016)

2.4 MECANISMOS DE DEFORMACAO

O comportamento das deformagdes na liga de Ti6Al4V ¢ comandado pela fase
dominante da liga. J4 as fases com menor incidéncia podem ser negligenciadas sob o
aspecto de efeito total, uma vez que sua contribuicdo nesta reestruturacdo ¢ muito
pequena, quando comparado ao sistema global da liga. Os principais mecanismos de
deformagdo dos planos cristalinos gerados na deformagdo da liga Ti6Al4V sdo a
formagao e o movimento de discordancias, bem como a formagdo de maclas. (Ahmadian
etal, 2017)

Sabe-se que nos metais policristalinos a resisténcia mecanica e a tenacidade a

fratura sdo relacionadas com a mobilidade das discordancias, e a deformagdo pléstica
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ocorre em planos de deslizamento preferenciais que dependem da estrutura cristalina do
metal. Embora se saiba que a mobilidade de uma dada discordancia depende da sua
orientacao no cristal, o modo como este fato interfere na plasticidade do cristal ainda ndo
¢ completamente entendido, mas ¢ sabido que os deslocamentos das discordancias
governam a deformagdo dos metais que dependem da taxa de deformagao imposta. Com
determinadas tensdes aplicadas, as discordancias se movem com alguma resisténcia na
microestrutura do metal ¢ 0 modo como se acumulam determina a deformacao nestes
metais. (Jawahir et al, 2016) (Kang et al, 2012) (Wu et al, 2016)

A taxa de deformagdo, multiplicacdo ou destrui¢do das discordancias ¢ resultado
da recuperacdo dinamica das estruturas cristalinas, e ¢ relacionada com a capacidade de
suportar a deformacao plastica, nos seus diferentes estagios de tratamento e deformagao,
ao qual a liga ¢ submetida. Durante a deformagdo plastica ocorrem barreiras contra a
propagacdo das discordancias geradas e, mesmo que a recuperacao seja facilitada pela
quantidade de graos e seus contornos, ela depende da fragdo volumétrica e da orientagdo
dos graos principais na microestrutura do material. (Ahmadian et al, 2017)

Durante processos de deformagao mecanica, a orientagdo do grao que tem fase a,
¢ promovido pelo sentido da deformagdo. No entanto, quando a deformacdo atinge o
contorno do grdo, ocorre uma mudanca da orientagdo, o que causa modificacdo das
caracteristicas de tensdo sobre as estruturas cristalinas. Fica claro que cada grao obedecera
a sua matriz de orientacao, ocasionada pela deformagao imposta, e que promovera as suas
caracteristicas sob o efeito da aplica¢do da deformacdo. Estes sistemas de deslizamento
induzem o surgimento das maclas, que sdo necessarias para acomodarem grandes
deformacdes ao longo dos eixos de deslizamento dos cristais (Ahmadian et al, 2017),
provocando a ativagdo de outros sistemas de deslizamento (Zhou et al, 2019), e
mecanismos de alivio de tensdes, como o refinamento dos graos. (Huang et al, 2019)

Maclas, representadas na figura 2-16, podem se formar em grande quantidade
dependendo do mecanismo de cisalhamento desordenado que transita entre planos
cristalinos diferenciados na estrutura de metais, como demonstrado na estrutura cristalina
do magnésio. Este desordenamento das tensdes promove o aparecimento de pequenas
maclas duplas, em detrimento das grandes maclas unicas. Uma grande concentragao delas
¢ dependente dos planos de deformacgdo, orientacao atomica e das circunvizinhangas
destas. Pode ocorrer pequenos desvios na sua formacao, resultado da interagao e do
entrelacamento acumulado das discordancias ao redor da faixa de maclacdo, como mostra

a figura 2-17. (Zhou et al, 2019)
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Fig. 2-16. Representagdo da formacdo de macla, onde b; ¢ o deslocamento de um plano da linha do arranjo
cristalino. (Adaptado de Gong et al, 2019)
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Fig. 2-17. Ilustracdo do mecanismo de formagdo de maclas a partir de uma macla primaria (twin): a)
formagdo primaria de uma macla; b) rotagdo da macla formando uma macla secundaria; c¢) a estabilizagdo
da macla adjacente. (Adaptado de Zhou et al, 2019)
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Nas estruturas policristalinas as maclas ocorrem pela compressdo imposta aos
graos e se a tensdo de cisalhamento for severa o suficiente, induzira deslocamentos na
regido dos contornos de graos. Este efeito é decorrente do rearranjo das discordancias na
estrutura cristalina que reduz as tensdes internas nos graos através da disposicao da
orientacao dos graos, ou até mesmo a fragmentacao destes. Formacdes adicionais também
podem ocorrer pela absorcdo de energia contida nas maclas primérias, ocasionando a
formagao das secundarias, ou de duplicadas. Neste caso, a macla secundaria ndo tem
dependéncia estrutural da primdria, demonstrado pela formag¢do em angulos sem
referéncia entre si. (Zhou et al, 2019) (Huang et al, 2019)

Existem condi¢des que impedem, ou dificultam, a formacao de maclas nos metais
e suas ligas. Estas condi¢des foram relatadas como estando relacionadas a orientacdo da
macla ¢ a interferéncia das outras existentes. Também existe dificuldade na formacao de
maclas em graos pequenos o que ¢ de certa forma facilmente compreendido, uma vez que
as forcas rapidamente se dissipam para os contornos dos graos, principalmente nas
estruturas cristalinas HC e, finalmente, a rotacdo do padrdo cristalino que forma uma
descontinuidade das forcas ocasionadas nos deslocamentos e deformagdo plastica da
estrutura cristalina (Huang et al, 2019). Para que as maclas se formem, na fase a, ¢
necessario que exista espaco cristalografico suficientemente grande dentro dela, o que
garante condicdo favoravel para a sua ocorréncia, como mostrado na figura 2-18 um

exemplo na liga Ti6Al4V. (Ma et al, 2017)

e
4

100pm

Fig. 2-18. Formagdo de maclas na liga Ti6Al4V: a) maclas claras formadas em lamelas grandes que
atravessam as fases o ¢ B; b) morfologia tipica de formagdo das maclas, que atravessam as estruturas de
Widmanstatten. (Adaptado de Ma et al, 2017)

Diversos estudos tém sido realizados para se entender os efeitos das deformacgdes

impostas em sistemas anisotropicos, que leva a deformacdo pléstica das estruturas
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cristalinas. Diferentes autores estudaram a relagao da deformagao e a formagao de maclas
e discordancias na microestrutura dos metais. Comparando as estruturas CFC e CCC,
existem evidéncias de que acontecem diferentes mecanismos de deslizamento entre estes
cristais. No entanto, ficou claro para os autores que a formacao de maclas ¢ o mecanismo
predominante na deformagao plastica da estrutura CCC. (Kweon et al, 2017)

O movimento das discordancias ocorre nos primeiros estagios da imposicao da
energia de deformacdo, no processo de deformagdo plastica. Estas discordancias se
acumulam preferencialmente nos contornos de graos, o que resulta na inducdao de
formacao de grandes angulos nestas regides. (Huang et al, 2019)

Nas ligas de Ti, durante a deformacao, ocorre a competi¢ao entre a multiplicagao
e aniquilagdo das discordancias. Algumas areas intergranulares contém diferentes
concentragdes de graos da fase B, o que afeta a morfologia e a orientagdo cristalografica
da fase a secundaria naquela regido. O precipitado desta fase secundaria é controlado pela
energia na interface entre ela e a fase B e foi demonstrado que nesta regido, onde
coexistem estruturas cristalinas HC e CCC, a energia de discordancia total ¢ mais baixa.
O deslocamento das discordancias pode, ainda, gerar nucleagao da fase a secundaria pela
aceleracdo da cinética de formacdo entre as fases e a, que dependera da orientagdo
cristalografica das fases B adjacentes para a sua nucleacgdo preferencial e, muitas vezes,
formando lamelas menores do que aquelas observadas nas estruturas de Widmanstétten.

(Wang et al, 2013)

2.5 NANOINDENTACAO

Um método potencialmente eficiente para a determinacdo das propriedades
mecanicas localizadas em superficie de materiais foi experimentado, conforme a norma
ASTM (ASTM E384-99). Seus resultados foram a apresentacdo de mapas de dureza,
através dos quais se pode fazer uma relagdo com os detalhes da microestrutura do
material. Esta microestrutura depende da constituicdo das fases do material em um
determinado ponto da superficie da amostra, o que pode ser submetido a nanoindentagdo
e proporciona a leitura de valores que relacionam as fases do material, em escala muito
pequena. Neste procedimento, a dureza e o médulo de elasticidade podem ser calculados
pela indentacdo, cujos resultados podem ser comparados com os resultados aplicados por

diferentes métodos utilizados para a sua determinagdo. Como a nanoindenta¢do ¢ um
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método aplicado em micro e nano escalas da superficie do material em analise, esta devera
estar nas condi¢des adequadas para que as pontas de indentagdo tenham bom desempenho
de fungao, exigindo que a superficie seja polida. (Gee et al, 1996)

A nanoindentacao ¢, normalmente, utilizada para medir camadas finas depositadas
sobre substratos estdveis. Quando ¢ desejado verificar as propriedades mecanicas da
camada, ou de uma pega de pouca espessura, um indentador ¢ forgado sobre a superficie
do material, penetrando uma ponta que promovera deformagao na superficie em analise.
Esta penetragdo, conforme se observa na figura 2-19, provoca a deformacao da superficie,
sendo entdo relaxada para que os valores sejam lidos pelo equipamento (ASTM E2546-

15).

Indentador

h Indentacéo
* Recuperada
l a3 (_/

Superficie
de Contato

Fig. 2-19. Desenho esquematico do corte de uma indentag@o, que mostra a penetragdo do indentador e as
medidas correspondentes (adaptado de ASTM E2546-15).

Exposto na figura 2-20, estdo as curvas referentes a deformagdo pléstica e ao
relaxamento da deformacao elastica para um material. Nos graficos e tabelas gerados pelo
equipamento, tiram-se dados como dureza (H) e mddulo de elasticidade (E) que serdo
utilizados para calculos de outras propriedades mecanicas do material sob analise (ASTM

E2546-15).
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Fig. 2-20. Desenho esquematizado de grafico que mostra as curvas de deformagao elastica e plastica de um
material. (adaptado de ASTM E2546-15)

Como o equipamento executa leitura dos pontos, com distdncia diminuta entre
cada um deles, a quantidade de pontos sera grande e o mapa exibido correspondera a uma
pequena area da superficie da amostra. Se houver uma grande variagdo nos resultados, ¢
muito provavel que a separagdo dos pontos de indentag¢do foi muito grande, o que exige
nova defini¢do da distancia entre os pontos. Para os materiais compostos ou muito macios
(caso dos polimeros) um resultado mais adequado sera obtido se for escolhido o método
de penetragao final constante, ao invés da carga final. Como resultado dos cuidados na
defini¢do inicial do ensaio, conclui-se que o procedimento pode ser utilizado para
identificar diferentes fases do material na sua superficie e o modulo de elasticidade pode
ser calculado com este método através do mapeamento dos resultados de indentagdo da
superficie da amostra. (Gee et al, 1996)

Na mesma linha de determinacdo através deste método, foi determinado que a
morfologia da indentagdo aplicada sobre um metal, depende das propriedades mecanicas
deste material, sendo o expoente de dureza e o modulo de elasticidade calculados por
estes métodos e, também, por simulagdo numérica. A quantidade de elevagdo da borda e
a profundidade da penetragdo, representados na Figura 2-21, dependem da relagdo da
profundidade maxima da indenta¢do e das propriedades mecanicas do material. Através
do indice morfolédgico da indentagdo, da elevagao da borda (Pile-up) e da profundidade
de indentacao (Sink-in) ¢ possivel calcular, pela simulagdo, os valores, desde que

atendidas determinadas restri¢des teoricas. (Pintaude et al, 2014)
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Fig. 2-21. Desenho esquematizado em corte que mostra a morfologia da borda de uma indentagdo com
ponta de esfera, em um material. (adaptado de Pintaude et al, 2014)

Experimentos de indentagdo foram conduzidos a fim de demonstrar que existe a
relacdo entre a profundidade de indentagdo, a morfologia da borda da indentagdo e as
propriedades mecanicas do material. Varias foram, inclusive, demonstradas por métodos

numéricos e elementos infinitos, que confirmaram a teoria com bastante aproximacao.
modulo de elasticidade (E) e a tensdao de escoamento (Oy) estdo relacionadas a dureza e

podem ser calculadas no regime plastico por este método. (Hernot et al, 2006)

Esta relagcdo entre deformagdo na indentacdo e as propriedades mecanicas sao
demonstradas com a deformacao ocorrida no processo, juntamente com a avaliacao da
morfologia desta deformacdo demonstrado com a relagdo entre o raio do indentador e do
contato, juntamente com a profundidade maxima de indentagdo. (Hernot et al, 2006)

A tensdo em um material pode ser calculada através de expressao matematica que
relaciona o coeficiente de resisténcia (K) do material, a deformagao real (€) na indentacao
e o expoente de endurecimento na deformacao (n). O método apresentado na norma
ASTM E646-16 torna possivel calcular o n através da aplicagao de deformacdo constante
a um corpo de prova, enquanto s3o monitoradas a tensdo e a propria deformacgdo. A area
da sessdo transversal ¢ calculada (assumindo-a constante) na regido plastica e a equagdo
permite a determinacao dos dados. Este ensaio deve ser efetuado em um equipamento de

ensaio de tragdo e efetuado conforme a norma ASTM E8/E8M.

o=K. €&
Onde:

O — Tensao normal a superficie

K — Coeficiente de resisténcia
€ — Deformacao real do material apds indentacdo
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n — Expoente de endurecimento da deformagdo (constante para cada material)

Com esta equacao foi proposta uma metodologia simples, em indentacdo com uso
de esfera, que facilita a identificacdo da morfologia na borda da indenta¢do. (Hernot et al,
2006)

Para o caso da liga AA1350, o estudo corrobora com um dos modelos propostos

e indica que os métodos experimentais e tedricos sdo compativeis, o que permite a
utilizag¢do para a mesma finalidade. Este método para determinagdo de Oy e E sdo bastante

sensiveis a microestrutura do material, proporcionando uma boa aproximacdo na
avaliagdo dos resultados, bastando que seja selecionado o método mais adequado para o
material em analise. Notadamente ¢ possivel, com este procedimento, determinar a
orientacdo e constituicdo de cada fase, bem como os contornos de graos da estrutura do
material e, por que ndo, se hd em algum ponto avaliado. (Pintaude et al, 2014)

Pontas de teste para indentagdo podem ser de diferentes modelos. Existem a
esfera, a conica, a piramidal Vickers e a piramidal Berkovich e cada um dos modelos
apresenta suas proprias vantagens e desvantagens. As mais importantes para a indentagao
de substratos duros e filmes finos sdo a Vickers e a Berkovich. Como se observa na figura
2-22, a Vickers ¢ uma piramide formada por 4 lados e angulo de 136° no seu vértice e sua
ponta deve ser a mais fina possivel, embora sempre exista uma linha de conjuncao das
faces da piramide no seu vértice. A Berkovich ¢ uma pirdmide de 3 lados, com angulo de

vértice com 65° e ndo apresenta linha de conjuncdo, por causa de sua geometria.

136°+0,3° X

65,03°+0,3°

L
% .

\

60°%*0,3°

a) b)

Figura 2-22. Desenho esquematizado das pontas para indentacdo aplicadas aos materiais de filme fino e de
alta dureza. a) a piramide Vickers com o detalhe da linha de conjun¢do formada e b) a pirdmide Berkovich.
(adaptado de ASTM E2546-15)
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A figura 2-23 mostra uma imagem de nanoindenta¢do com indentador utilizando
uma ponta de Berkovich, onde ¢ possivel visualizar claramente a marca da indentagao
sobre um material. Note a simetria da marca deixada e o tamanho, que depende da for¢a

de indentacao utilizada e do material que sofreu a indentacao.

a)
Figura 2-23. Imagem da marca de indentagdo com um indentador Berkovich sobre um cristal tinico de
cobre. Em a) com P =3,75mN, em b) com P = 25 mN. (adaptado de Milman et al, 2011)

O tamanho da indenta¢do produzida na peca ¢ fundamental para a determinagao
das propriedades mecanicas do material. Este pardmetro ordena tanto ao incremento da
dureza, quanto ao decréscimo da plasticidade. Uma carga qualquer (P) estabelece um
deslocamento do indentador (h) estabelecendo uma dependéncia na forca de indentagao.
Quanto menor for a escala da ponta de penetracao do indentador, por efeito escala, menor
sera a dependéncia do endurecimento do substrato a forca aplicada. Por este motivo, os
indentadores com extremidade em forma de pirAmide tém sido utilizados com mais
frequéncia, nos indentadores com este formato, as fraturas macroscopicas sdo ausentes e,
por este motivo, estes ensaios sdo considerados livres do efeito escala, e sem influéncia
de fraturas no processo de indentagdo. Os modelos apresentados sdo validos para uma
primeira aproximagdo ¢ podem ocorrer divergéncias entre os materiais cristalinos e
policristalinos. Estes modelos consideram que o trabalho nas discordancias diminui ao
longo da movimentacdo destas discordancias, quando utilizada a indentagdo com
tamanho reduzido. (Milman et al, 2011)

Entre outros fatores, ha a sensibilidade do teste quanto a profundidade da
indentagdo. E sabido que ocorre a penetragio da ponta do indentador na peca e para os
substratos finos (filmes ou pegas de pequena espessura) a profundidade ¢ de grande
importancia para se manter a fidelidade dos resultados das propriedades mecanicas
calculadas no Indentador. Através da simulagdo por elementos finitos também ¢ possivel

obter os valores para as propriedades mecénicas, embora os modelos devam ser validados
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por ensaios de indentagdo. Para estes casos de filmes finos, utiliza-se o método de leitura
por pressdo continua (Continuous Stiffness Measurement - CSM), através do qual se
aplica uma pequena oscilagdo na forca em alta frequéncia, que atinge profundidade
maxima de 1000 nm, sendo o seu efeito uma deformagao que depende do tempo, como a
viscoelastica ou a fluéncia. Quanto maior ¢ a forca imposta, maiores serdo a deformacgao
elastica e plastica. (Zhang et al, 2004)

A indentacdo acontece em trés niveis principais, dependentes das propriedades
dos materiais a serem submetidos a indentacdo. A primeira etapa tem lugar na regiao
puramente eldstica, que tem valores baixos de deformacdo e de aplicagdo da forga de
indentacdo. A segunda etapa estd na regido onde coexistem a deformacdo elastica e a
plastica, que tem igual magnitude de forca e deformacao. A terceira etapa ocorre na regido
de deformacao plastica, embora mantenha correlagdo entre a deformagdo elastica e
plastica. Estes estudos foram considerados como sendo, sempre, a aplicagdo de forca
unidirecional, e que o substrato apresenta deformagao plastica residual, quando terminada
a aplicacao da for¢a do ensaio. (Larsson, 2004)

A expressao, entdo proposta como modelo para demonstrar a influéncia da forca
de indentacdo (P), relacionada a penetracdo da ponta do indentador com a expressao
matematicas que podem ser utilizadas quando a ponta do indentador é menor que o

tamanho de um grao do material, para materiais policristalinos. (Larsson et al, 2017)

P =k.(h/ho)™
Onde:

P — For¢a de indentagao
k — constante
ho — deslocamento no indentador (geralmente 1)

m — expoente (geralmente menor que 2)

O uso da indentagdo em um substrato metilico com deformagdo pléstica
demonstra que a equagdo anterior ¢ valida, considerando as caracteristicas da ponta de
indentagdo. (Larsson et al, 2017)(Mata et al, 2003)

Outro calculo utilizado para determinar a tensdo de escoamento do material em
analise, ¢ o calculo através da dureza do substrato, indicado pela equacdo: (Mata et al,

2003)
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H=c.0Oy
Onde:

H — Dureza do substrato

¢ — Constante dependente da geometria do indentador

Oy — Tensdo de escoamento do substrato

A constante c representada pode ser calculada através da equacao:

02 = A/ Anom
Onde:

A — area projetada da area de contato da indentagao
Anom — area nominal projetada de contato quando desconsiderados o Pile-

up e o Sink-in. (Larsson et al, 2017)

A nanoindentacdo ¢ um procedimento de extrema precisdo, sob o aspecto de
acabamento superficial, uma vez que a rugosidade afeta diretamente o contato da ponta

do indentador ao substrato. (Pintaude et al, 2014)

2.6 REDE DE BRAGG E A FIBRA OTICA

A Lei de Bragg tem sua fundamentacao no comprimento de onda de uma radiagao
incidente (raios-X, luz polarizada ou laser) sobre uma estrutura cristalina e refletida pelos
seus planos cristalinos. O célculo da diferenga entre o comprimento da onda incidente e
da onda refletida permite identificar o angulo e a distidncia entre planos cristalinos do
substrato (Cazo et al, 2000)(James et al, 2002), importante conceito para a fisica dos
materiais e base dos equipamentos DRX.

As redes de Bragg em fibras oticas (FBG: Fiber Bragg Grating) sao estruturas
periodicas produzidas por alteracdo do indice de refracdo no nucleo da fibra dtica, ao longo
do seu eixo de propagacdo (figura 2-24). As FBGs encontram inumeras aplicagdes
envolvendo desde o sensoriamento até a filtragem otica. (Othonos et al, 2000)

A FBG ¢ caracterizada pelo acoplamento da radiacdo incidente do modo propagante
para o modo contrapropagante dentro do nicleo, em uma reduzida faixa de comprimentos de

onda. O conceito de identifica¢do dos deslocamentos do pico de reflexdo em comprimento
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de onda (comprimento de onda de Bragg (4B)), quando aplicado na fibra otica (FO),
mostra o seu potencial nas aplicagdes em sensoriamento com grande resolugdo e pequenas
dimensdes para forgas estaticas e dindmicas com dominio temporal e espacial. (Cazo et

al, 2000)(Latka et al, 2009)(Zhou et al, 2009)

Rede de Bragg

Fig. 2-24. Esquema simplificado de Rede de Bragg na alma de uma FO. (Adaptado de Latka et al, 2009)

Diversas técnicas podem ser utilizadas para gravacdo de FBG como a técnica de
iluminacao direta por mascara de fase, a técnica de interferometria, e a técnica que associa a
mascara de fase e a interferometria. A figura 2-25 (Fiorin et al, 2017) mostra a técnica de
gravacao por mascara de fase, onde ocorre a iluminacao direta de uma mascara de fase como
veiculo de gravagao, sendo utilizado como elemento 6tico de difragdo a mascara de fase,
gerando um padrao interferométrico que define a modulacao espacial no indice de refracdo
do nucleo da fibra otica. Pela mascara de fase ocorre a selecdo da intensidade minima da
ordem zero difratada e a intensidade maxima das ordens +1 ¢ -1 do feixe difratado (Kashyap,

2009).
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Fig. 2-25. Esquema simplificado de gravacdo da Rede de Bragg por mascara de fase (Adaptado de Fiorin,
2017)

Visto que um padrao interferométrico de franjas no campo préximo € criado,
menciona-se que os feixes combinados sdo nas ordens de m = +1 e m = -1 da difracdo.
As franjas obtidas neste padrao tém periodicidade A, ou seja, correspondem a metade do
periodo da mascara de fase, portanto a modulagdo no indice de refracdo do nucleo da FO
¢ produzida pelo padrao de interferéncia da mascara dados por Apm conforme equagao

que segue (Kashyap, 2009):

A . AUV . ﬁiﬂﬂl
= Zoin(Tm) T 2
Il o

onde AUV é o comprimento de onda do laser de incidéncia no UVe o 6m é o angulo

formado pela difracdo da luz na mascara de fase.

Na utilizacdo da FBG como um sensor, a mesma pode ser acoplada a um
Interrogador (que € um instrumento oOtico-eletronico para medi¢des dos dados coletados),
que emite um sinal com comprimento de onda conhecido. (Barbosa et al, 2000)

Para a utilizacdo da FBG como sensor de deformagdo, a Rede de Bragg sofre
alteragdes dimensionais e ocorrera um deslocamento do comprimento de pico de Bragg
para diferentes comprimentos de onda. Esta diferenga, fornecera a deformagao em [nm]

do sensor de deformagdo, como mostrado da figura 2-26. (Du et al, 1999)
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Fig. 2-26. Apresentacdo do resultado de um experimento que mostra a variagdo dos picos de comprimentos
de onda ao longo da deformag@o da Rede de Bragg. (Adaptado de Du et al, 1999)

A diferenga de modulacao entre a leitura inicial e a leitura final do comprimento
de pico possibilitara o calculo da deformagao sofrido pela FBG naquele ponto. (Du et al,
1999)(Latka et al, 2009)(Fiorin et al, 2017)(Barbosa et al, 2000)

De modo simplificado, um sinal de banda larga enviada na FBG pelo interrogador,
deslocando-se até a regido onde esta a Rede de Bragg. Na Rede de Bragg, alguns raios
sdo refletidos por cada uma das altera¢des do indice de refracdo formando um conjunto
com modulacdes diferentes, de acordo com a Lei de Bragg, e outros continuam a
propaga¢do. Quando a FBG ¢ submetida a alguma deformacdo as distancias entre os
pontos da Rede de Bragg ¢ alterada, para mais ou para menos, € os raios de energia sao
refletidos com modulacdo especifica (Rajini-Kumar et al, 2008). Quando os sinais de
retorno chegam a origem, as fases de cada um estardo diferentes do modelo padrao
inicialmente, com as diferencas de fases entre as ondas torna-se possivel calcular as fases
sem e com deformagdo, como apresentado na figura 2-27. (Mizunami et al, 2001)(Wei et

al, 2008)
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Fig. 2-27. Esquema simplificado mostrando uma onda refletida em dois momentos na Rede de Bragg. Na
cor azul a onda sem deformag@o e a vermelha a onda com deformagdo da FO. O A\ indica a defasagem
ocorrida pela deformagdo da FO na Rede de Bragg (Adaptado de Wei et al, 2008).

A diferenca de fase I" pode ser calculada pela equagao:

= (22m) - ()

onde A ¢ o comprimento de onda da banda espectral e A € o periodo da rede.
Para modos idénticos de propagagdo e contra propagacao, a Equacdo acima pode
ser simplificada para a condi¢ao de Bragg de primeira ordem, que ¢ o comprimento de

onda de ressonancia da rede de Bragg, AB:

‘A'B == Zneffﬂ

sendo AB ¢ o comprimento de onda de Bragg ¢ neff ¢ o indice de refracdo efetivo do
nucleo da fibra.

Pesquisas foram desenvolvidas com a FBG em temperatura criogénica, com
submissdo de diferentes substratos e fixacdes das fibras (Miguel-Soto et al, 2017),
mostrando a precisdo que a FBG oferece no sensoriamento em aplicagcdes em temperatura

criogénica. (Gupta et al, 1996)(Ecke et al, 2007)
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3. METODOLOGIA

3.1 ENSAIO PILOTO POR LAMINACAO

Este ensaio piloto de laminacdo foi executado sem a determinagdo exata da taxa
de deformacao a ser aplicada ao CdP em barras, mas experimentalmente foi imposta uma
deformacdo de 1,0 mm para cada passe na laminadora a titulo de experimentacdo do
processo de criogenia. Como resultado das deformacdes sucessivas dos CdP recozidos,
no terceiro passe houve o rompimento destes, no sentido paralelo a laminagao, indicando
que a deformagdo imposta foi além do limite suportavel pelo material. A figura 3-01

mostra um dos CdP rompidos.

a) b)
Fig. 3-01. CdP po6s laminagdo: a) vista externa CdP recém laminado e b) vista interna do CdP. (Fonte: o
autor)

Observando o CdP preparado para a microscopia, pode-se observar que existe
heterogeneidade microestrutural na peca quando comparado dois CdP diferentes. Na
figura 3-02 observa-se a microestrutura revelada do CdP 12 e na figura 3-03 do CdP 13,
ambos ap0s a submersao rapida em N2L e posterior lamina¢do. Em ambas as imagens se
observa uma fase clara que ¢ a fase o e uma fase escura, que ¢ a formagao da fase 3
(Fernandes et al, 2015).

Na figura 3-02a o campo analisado esta proximo a superficie do CdP 12, onde ¢

possivel observar que a microestrutura formada tem maior concentracdo da fase 3
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lamelar, reduzindo a sua concentragdo ao longo do CdP para o seu interior. Em 3-02b ¢
observado com mais detalhes a formacao lamelar da fase 3, que apresenta ainda glébulos

de diversos tamanhos.

Fase

Fase a

Fase a

b)
Fig. 3-02. Imagens de MO do CdP 12 apo6s ataque com solugdo de Kroll: a) imagem com ampliagdo de
500x; b) imagem com ampliagdo de 2500x. (Fonte: o autor)

O processo de recozimento foi realizado para a homogeneizacao da microestrutura

da liga Ti4Al4V ELI. Assim, esperava-se que as imagens do MO mostrasse uma
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distribuicdo homogénea das fases a e B. No entanto, percebe-se que a distribui¢do
proxima a superficie do CdP recebeu maior influéncia do tratamento externo, ou seja, da
troca térmica que ocorreu durante a imersao do CdP 12 no N2L, do que o interior da pega,
indicando que o tempo em criogenia nao foi suficiente para homogeneizar a
microestrutura. Desta forma, como as caracteristicas microestruturais sdao diretamente
relacionadas com as propriedades mecanicas da liga, as tensdes residuais induzidas pela
imersdo no N2L impediram a deformagao por laminagao além do terceiro passe.

Na figura 3-03, imagens obtidas em um campo central da amostra do CdP 13, ¢
possivel observar que a distribuicao de fases da microestrutura ¢ mais uniforme, quando
comparada aquela da figura 3-02. A boa dispersao da fase f na fase a mostra que o fluxo
térmico durante o recozimento se comportou de forma constante e homogéneo, com
tempo suficiente para que a dinamica da formacao das fases tornasse-a equilibrada e com
1sso, o arranjo das fases se fizesse de forma balanceada. A fase  apresenta lamelas bem
distribuidas e com tamanhos aproximadamente iguais. No entanto, na figura 3-03, ao
contrario da figura 3-02, observa-se que a concentragcdo de fase p é menor. A maior

concentragdo da fase o, aumenta a resisténcia mecanica da liga, tornando-a mais fragil.
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Fase a

b)
Fig. 3-03. Imagens de MO do CdP 13 apoés ataque com solug@o de Kroll: a) imagem com ampliagdo de
500x; b) imagem com ampliagdo de 2500x (Fonte: o autor)

O ensaio de laminagdo com os CdP cilindricos € com TP de 3 min, mostrou
severidade de deformagdo acima da capacidade do material, resultando na ruptura do CdP
recozido, eliminando a possibilidade de uso deste modelo mostrar que o TC aumenta a
capacidade de deformacao da liga, o que demonstra aumento na deformacao plastica e,
portanto, melhora na capacidade de conformacao da liga. (Gu et al, 1014a)

Apesar da falha no processo de laminacao do CdP, o ensaio forneceu informagdes
importantes sobre a alteracdo das estruturas das fases o e B da liga Ti6Al4V quando
submetida ao TC, ¢ que 3 min em imersdo no N2L ndo sdo suficientes para a
homogeneizagdo da microestrutura para CdP com as dimensdes dos tarugos. Estas
evidéncias motivaram a continuidade da pesquisa.

Portanto, uma vez determinada a impossibilidade da fabricagdo das chapas pela

laminagdo da barra, este procedimento foi abandonado.

3.2 ETR PILOTO - CDP 1,6 MM

Com o insucesso do experimento de laminagdo, foi realizado um experimento
piloto de TC e ensaio de tragdo com CdP com as dimensdes definidas na figura 4-01

cortados a partir de chapa com 1,6 mm de espessura. Este piloto teve o objetivo de
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conhecer o procedimento, verificar os dispositivos € equipamentos necessarios, bem
como reconhecer as dificuldades.

Foram separados 30 CdP para este estudo, 3 para cada um dos 5 CdP submetidos
ao TP (3 min) em TC e da mesma forma para os CdP sem TC (como fornecido - CF),
passando todos eles pelo ETr. As tabelas 3-01 e 3-02 apresentam os resultados médios
obtidos no ensaio piloto, sendo que os CdP de 2 a 6 estavam em na temperatura ambiente
(CF) e 0s de 7 a 11 foram submetidos ao TC. A area da segdo transversal dos CdP

corrigida para o ensaio no equipamento foi de A = 7,62 mm?.

Tabela 3-01. Resultados médios do ensaio piloto dos CdP, na liga Ti6Al4V ELI sem TC.

[Mpa] % [GPa]
CdP # GCSC Gmax Gﬂlpt ECSC EITIE‘.X Erupt E
2 593,70 | 742,65 | 631,23 | 0,044 | 0,129 | 0274 | 134,93
3 587,40 | 74134 | 643,70 | 0,042 | 0,138 | 0,282 | 139,86
4 599,87 | 741,73 | 618,64 | 0,044 | 0,138 | 0286 | 136,33
5 537,40 | 741,86 | 637,40 | 0,041 | 0,136 | 0280 | 131,07
6 574,93 | 734,25 | 637,40 | 0,042 | 0,138 | 0,283 | 136,89
Média | 578,66 | 74037 | 633,67 | 0,043 | 0,136 | 0281 [ 13582
Desv. Pad | 24,84 | 345 949 | 0001 | 0,004 [ 0004 | 320

Fonte: o autor

Tabela 3-02. Resultados médios do ensaio piloto dos CdP, na liga Ti6Al4V ELIL com TC e TP de 3 min.

[Mpa] % [GPa]
Cdp # Oesc Omax Grupt Eesc Emax E—rupt E
7 524,93 | 738,32 | 612,49 | 0,041 0,136 0,293 | 128,03
8 521,78 | 736,75 | 615,49 | 0,040 0,136 0,291 130,45
9 500,00 | 734,12 | 621,78 | 0,040 0,138 0,311 125,00
10 587,40 | 733,20 | 624,93 | 0,043 0,147 0,273 | 136,60
11 559,32 | 735,56 | 61549 | 0,042 0,138 0,286 | 133,17
Média 538,69 | 735,59 | 618,64 | 0,041 0,139 0,291 130,65
Desv. Pad | 34,53 2,04 4,45 0,001 0,005 0,014 4,49

Fonte: o autor

Onde:
Oesc  Tensao de escoamento
Orupt Tensdo maxima
Omax [lensdo de ruptura
€esc  Alongamento em regime de escoamento
€max Alongamento em regime maximo

Erupt Alongamento até a ruptura

E Moédulo de elasticidade

Para melhor visualiza¢do dos resultados da tabela 3-01, a figura 3-04 apresenta os

resultados de tensdo e deformacdo para os CdP sem TC. E possivel observar que o
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resultado mais relevante das tensdes esta no CdP 5 (flecha vermelha), com redugdo de
7,13% em relacdo a média, que deve ser uma variacao inerente a alguma descontinuidade
ou diferenga microestrutural da MP utilizada. Quanto a deformagdo das amostras, nao

ocorreram alteragdes significativas no ensaio entre as pecas em RT.

Ensaio 13-12-2017 (MTS) sem TC
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Ensaio 13-12-2017 (MTS) sem TC
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Fig. 3-04. Resultados médios do ETr do CdP sem TC: a) resultados para as tensdes; b) resultados para as
deformagdes; c) resultados para o méodulo de elasticidade. As flechas em vermelho apontam os casos
criticos. (fonte: o autor)

A figura 3-05 apresenta os resultados médios de tensao e deformacao da tabela 4-
02 para os CdP com TC. Observa-se que o resultado mais relevante das Tensdes esta no
CdP 10 (seta vermelha), com aumento de 9,04% na tensdo de escoamento em relacdo a

média, sem que ocorra variagao significativa na deformacao.

Ensaio 13-12-2017 (MTS) com TC
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Ensaio 13-12-2017 (MTS) com TC
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Fig. 3-05. Resultados médios do ETr dos CdP com TC: a) resultados para as tensdes; b) resultados para as
deformagdes; c) resultados para o méodulo de elasticidade. As flechas em vermelho apontam os casos
criticos. (fonte: o autor)

Quando sao comparados os resultados dos ensaios entre os CdP com e sem TC,
com base nos resultados médios apresentados nas tabelas 3-01 e 3-02, observa-se

comportamentos distintos.
A média da tensdo de escoamento (Oesc) em RT € 6,91% maior do que a média

daquela com TC, com redugdo na deformagdo correspondente em 4,65%. Isto resulta na
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reducdo no modulo elastico em 3,96%. A tensdo maxima de tragdo (Omax) RT € 2,43%
menor do que a média dos ensaios com CdP em TC. No entanto, ocorre aumento de 2,21%
no valor médio para a deformagdo na Omax. Por sua vez, a tensdo de ruptura (Orupt), para

os CdP na RT, apresenta 0,65% de reducdo em relacdo a média. Para os CdP depois do
TC ocorre a elevacao de 3,56% na deformagdo até a ruptura. Estes resultados estdo de
acordo com os indicados pela literatura. (Gu et al, 2014a)

Como parte da investigacdo das causas para modificagdes nas propriedades
mecanicas da liga, ¢ mostrado na figura 3-06 a MO de CdP na RT e apés TC (campos 1
e 2), onde se percebem alteragdes na distribui¢do e morfologia das fases o e B depois do
TC, que promove a reducdo do V na fase § e induz a modificagdo da sua concentragdo e
morfologia ocasionado pela transformacdo da fase metaestivel B em fase o. Esta
modificacdo na formacdo das fases se d4 por causa da reducdo a resisténcia de

movimentos nos arranjos cristalinos, ou mesmo no comportamento das discordancias nas

amostras. (Gu et al, 2014a)

c) d)
Fig. 3-06. Imagens de MO com amplia¢ao de 500x para os CdP da liga estudada: a) CdP sem TC campo 1;
b) CdP sem TC campo 2; ¢) CdP com TC campo 1; d) CdP com TC campo 2. (fonte: o autor)
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Nesta figura estdo apresentadas as MO de 2 CdP, ambos apds o ETr. As figuras
(a) e (c) apresentam a MO ao longo do seu sentido de laminagado e as figuras (b) e (d)
apresentam a MO no sentido transversal a laminacdo. Nota-se claramente os seguintes
aspectos:

1. Comparando (a) com (c) observa-se que houve melhor distribuicao da fase
B (escura) sobre a fase a (clara) em (c), que ¢ o CdP que sofreu TC;

2. Comparando (b) com (d) observa-se que em (d) houve melhor distribui¢ao
da fase 3 (escura) sobre a fase a (clara), também no CdP que sofreu TC;

3. Entre (a) e (b) € possivel observar que o CdP CF ao longo da laminagao
(caso a) a microestrutura se apresenta um pouco mais alongada do que no
sentido transversal a laminagao (caso b);

4. Entre (d) e (c), observa-se alteracdo na distribui¢ao da fase [, sobre a
matriz da fase a, sendo mais refinada e distribuida no sentido transversal
da laminagdo do CdP apos TC;

5. Comparando (d) em relacdo a (c) e (b) em relagdo a (a), observa-se que
houve modificacdo da microestrutura em relagao a condicao do material
CF. A fase f ndo se encontra com tanta formacao de lamelas sobre a fase

o neste caso.

Esta figura sugere que o TC tem influéncia sobre a distribuicao das fases desta
liga, promovendo alteracdo nas caracteristicas mecénicas da liga.

Nesta investigagdo inicial os resultados dos ensaios de tragdo sinalizaram a
ocorréncia de alteragdes nas propriedades mecanicas da liga estudada quando submetida
ao TC e, com 3 min de TP em N2L, ocorreu a redugao na quantidade de fase e melhora
na sua dispersdo. Portanto, o processo de resfriamento promoveu alteragdes na liga de Ti
que resulta em refinamento dos graos e promove sutil modificacdo nas propriedades
mecanicas. Embora ndo ocorra a formagao de estruturas metaestaveis na liga em TC,
particulas de Ti a primarias e secundarias podem se formar durante a difusao das fases a
e B (Gu et al, 2013a). O TC tem um importante papel no controle do tamanho e da
proporgao da fase o lamelar, bem como a otimizacao da proporcionalidade entre as fases

a e B, além do controle da morfologia da fase . (Gu et al, 2013)
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3.3 ETR PILOTO - CDP 1,0 MM COM TC SIMULTANEO

Nesta etapa, buscou-se meios para a realizagdo dos ETr com os CdP imersos no
N2L. Os CdP apresentaram as dimensodes definidas no capitulo 4.1, cortados a partir de
chapas de espessura de 1,0 mm por eletroerosdo a fio conforme definido no capitulo 4.6.

Para arealizacao do ETr com a imersao simultanea do CdP em N2L, foi necessario
a criacdo de uma camara reservatério de liquido criogénico, com dimensdes que
permitissem conter o CdP imerso, permitindo a sua fixagdo nas garras da maquina de
tragao.

Para o ETr foi selecionado o equipamento EMIC DL500 instalado na PUCPR,
com c¢lula de carga com 500 kgf de capacidade. Este equipamento de ensaio tem um
conjunto para fixacdo do CdP, chamado de garra de ensaio e que ¢ composto pelo bloco

da garra e das pincas de fixa¢do onde o CdP foi posicionado, como monstra a figura 3-

07.

Garra Superior

a) b)
Fig. 3-07. Imagens da Garra do equipamento de ensaio de tragdo EMIC DL500: a) Garra Superior e Garra
Inferior, com o posicionamento do CdP para ensaio; b) indicacdo das pingas que prendem o CdP para o
ensaio. (fonte: o autor)

Uma vez que foi definido o uso da camara de retengdo do N2L no ensaio, foi
utilizada uma camara especificamente desenvolvida juntamente com os suportes

especificos, conforme apresentado nas figuras 3-10 e 3-12. Em seguida ao ensaio de
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estanqueidade do reservatdrio, deu-se inicio a preparagdo e execucao deste, conforme
mostra a figura 3-08.

O fluxo do processo de preparagdo, foi efetuado varias vezes sem a presenca do
N2L, a fim de que fosse compreendido e assimilado antes do uso do liquido criogénico,
visando minimizar o risco de acidentes com o N2L, uma vez que acidentes nesta

temperatura sdo potencialmente severos quanto ao congelamento de pele e olhos.

Montagem ~SUBDAtE
- Camara
oz - Superior
Posicionar nas Garras - Inferior
¥ -
= - Garrafa Térmica
N2L na Camara - Pinca Kelly

Coletar
Resultados

Fig. 3-08. Fluxograma do processo de preparacdo do ETr com o uso da Cdmara com N2L. (Fonte: o autor)

Na figura 3-09 visualiza-se a retirada do CdP da Garrafa Térmica, que contém o
N2L para o TC dos CdP. Foi utilizada uma pinga anatémica de dissec¢do com 30 cm de
comprimento para o acesso aos CdP no interior da Garrafa Térmica. Assim que o CdP era
trazido a borda da garrafa térmica, era capturado com a Pinga Kelly que o segurava com

firmeza, evitando que caisse e o tratamento do CdP se perdesse.
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a)
Fig. 3-09. Em a) e b) retirada do CdP da garrafa térmica onde estava imerso no N2L, com o auxilio da pinga
Kelly. (Fonte: o autor)

Com o conjunto suporte e camara posicionados corretamente € com o N2L em seu
interior, o CdP foi posicionado entre os pinos do suporte, permanecendo submerso no
N2L. Em seguida o cabegote superior do equipamento de ETr foi baixado até uma posicao
que permitisse a fixacdo do suporte na garra superior do equipamento.

Na figura 3-10 vé-se o conjunto de ensaio instalado no Equipamento de Ensaio
Universal EMIC DL500, sendo o CdP instalado entre os pinos do suporte, pronto para a
execucdo do ETr. O N2L era ejetado para fora da camara sempre que ocorria a ruptura do
CdP. Percebe-se que a cdmara ndo teve isolamento térmico adicional, visto que a intengado
foi de manter a menor quantidade possivel de materiais ao redor das garras do ETr.

Devido a diferenga de temperatura entre o N2L na cdmara e o ambiente, que estava
em 21° C, o liquido criogénico contido da cdmara evaporava em menos de 1 min, fato que
promoveu consumo de aproximadamente 100 ml (volume aproximado da camara) de
N2L para cada ETr.

Na tabela 3-03 sdo apresentados os resultados médios para ensaios executados em
05 CdP para cada amostra. Estes resultados foram registrados em planilhas eletronicas

adequadamente preparadas e os seus calculos formatados nas tabelas.
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b)
Fig. 3-10. Conjunto suporte ¢ camara instalados e prontos para ETr; a) cdmara com N2L em seu interior;
b) CdP instalado nos pinos do suporte, momentos antes do ETr. (Fonte: o Autor)

Tabela 3-03. Resultados médios para ensaios de 05 CdP, de cada amostra, com 1,0 mm em TC
simultaneo. Os ensaios marcados com * ndo chegaram a ruptura.

[Mpa] % [GPa]

Amostra Gesc Omax Orupt Eesc Emax Erupt E
CF 336,07 | 105327 | 884,53 | 0.557 | 2.145 | 0,000 | 60,39
CF 264,55 | 1069.32 | 90547 | 0748 | 2,166 | 0,000 | 3537

TC0,08h | 279,02 | 1136,48 | 970,39 1,064 3,045 3,525 26,22
TC 1h 229,37 | 124435 | 1130,19 | 0,727 2,478 2,838 31,57
TC 3h 275,81 | 1256,89 * 0,448 0,448 * 61,52
TC 6h 418,04 | 1281,43 * 0,781 0,781 * 53,51
Fonte: o Autor.

E possivel observar na Tabela 3-03, que os resultados das propriedades mecanicas
apresentam variacoes significativas em relagao aqueles da liga Ti6Al4V ELI estudada.
Tais resultados indicam a influéncia do TC sobre as propriedades mecanicas da liga
quanto ao aumento da ductilidade e da resisténcia mecanica. (Gu et al, 2014)

Na figura 3-11 ¢ possivel observar com mais clareza a variagdo dos dados,
contidos na Tabela 3-03. Os graficos mostram as variagdes dos resultados médios do
modulo de elasticidade e das tensdes para os CdP. Pode-se notar em (a), a leve tendéncia
na redu¢do do valor de Gesc até 1 h em TC, seguido pelo seu aumento a partir de 3 h. Os

valores de Omax mostram tendéncia ao aumento a partir dos primeiros momentos de

imersdo dos CdP no N2L, continuando a aumentar com o TC. A Gnp acompanha o
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aumento da Omax. Em (b), por sua vez ¢ observada a grande variacdo do modulo de
elasticidade a partir do instante no qual o CdP ¢ imerso no TC. Apos o periodo de 1 h, ele
volta a aumentar até proximo ao valor de antes do TC. Estas alteragdes nas propriedades
mecanicas da liga podem estar vinculadas as mudangas na solubilidade e na concentracao
entre as fases a e B (Gu et al, 2014a) e percebe-se que o campo plastico em 1 h ficou
maior que os dos CdP sem TC.

O aumento na resisténcia mecanica da liga depois do TC fez com fosse excedida

a capacidade méaxima do equipamento (5 kN).

Ensaio 04-09-2018
6000

cAnn

200V

PR YN
SUUV

Annn
UV

e e a e
LUUV

annn

1000

C5mn TC 1h TC3h

s JESC  e——TMaX '_',rl_Jp:

Ensaio 04-09-2018
70,00

60,00

40,00

Madulo de Elasticidade [GPa]

CF CF TC5mn TC1lh TC3h TC6h

Tempo [h]

b)
Fig. 3-11. Resultados dos ETr dos CdP com 1,0 mm de espessura: a) oscilagdo de Gesc € Gmax a0 longo do
TC. Em (b) a variagdo do médulo de elasticidade com a flecha indicando a grande redugao do valor até 1h
e sua recuperagdo apos este periodo. (Fonte: o Autor)
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Na figura 3-12 vé-se o CdP instalado no suporte em meio criogénico sem o

rompimento, por ter chegado ao limite da capacidade de tragao do equipamento.

CdP

Fig. 3-12. Conjunto montado com CdP sem rompimento por ter-se atingido o limite do equipamento. Nota-
se a deformagdo do CdP no suporte. (Fonte: o Autor)

Embora os resultados sejam interessantes e estejam de acordo com o esperado como
mencionado pela literatura (Gu et al, 2014a), as amostras em TC de 3 h e 6 h ndo foram
rompidas, pois foi excedida a capacidade de carga maxima do equipamento, consequéncia
das alteragdo nas propriedades mecanicas da liga estudada quando submetida ao TC. (Gu
et al, 2014)

Como a submissdao de TC na caixa plastica provocou tensdes no seu material de
fabricagdo, ocorreram trincas importantes que estdo indicadas pelas flechas na figura 3-
13, que permitiram o vazamento do N2L durante o processo de ensaio e aumentou a perda

do fluido, com risco de acidente ao operador durante a manipulagdo do conjunto.
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Trinca

Vedagao
¢)
Fig. 3-13. Imagem do conjunto suporte, vedagdo e cadmara montados, apos o ciclo de ensaios dos CdP: a)

as trincas se apresentam a partir da janela de fixagdo do suporte/vedacdo; b) trincas na lateral da cadmara; c)
instalag¢@o da vedagdo no suporte (Fonte: o Autor)

Durante os ETr foi possivel observar, além das trincas nas paredes da Camara, que
as suas dimensdes nao estavam adequadas, dificultando o acesso da Pinga para o
posicionamento dos CdP entre os pinos do suporte. Assim, novas defini¢des foram feitas

para o proximo ensaio.

3.4 ETR PILOTO - CDP 0,5 MM COM NOVO TC SIMULTANEO

Como resultado das dificuldades encontradas no ensaio anterior, os novos CdP

foram fabricados com espessura de 0,5 mm, o que garantiu boa margem na capacidade
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de tragdo do equipamento EMIC DL500 utilizado. Na figura 3-14 tem-se a rotina de

verificagdo e ajustes iniciais para os parametros de ETr.

Inicio

Selecionar

Equip. ETr

Ajustar Final
de Curso
Acessorios N Preparar Suporte
Pinga Kelly Acessorios l

Camarz
gummnll  Instalar CdP

Executar Equip. EIr —" EMIC DL 500
Ensaios
v
Instalar
Coletar Acessorios
Dados {
S N Verificar Teste
Fim — ; — 5
Script Script

Pinga Dissecgdo
N2L

Fig. 3-14. Fluxograma para preparagdo de novo ETr com imersdo em TC simultdnea no conjunto suporte e
camara de criogenia. (Fonte: o Autor)

A partir deste ensaio todos os CdP utilizados tiveram espessura de 0,5 mm,
adquiridos de fornecedor de origem chinesa, como apresentado no Anexo C deste

documento. A figura 3-15 apresenta o desenho com a alteragao de espessura do CdP e o

seu respectivo posicionamento no suporte para ETr.

=3
)
i N
(s
o
g a0 - B
' ol - Sl
|}
=
0.50 : 14 i
a) b)

Fig. 3-15. Novo CdP para ETr: a) desenho com a nova espessura; b) posicionamento do CdP no suporte
para o ETr. (Fonte: o Autor)
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Definidas as novas dimensdes do CdP, foram feitos dois pedidos de compras para
o fornecedor. Cada pedido gerou um lote de fornecimento que foi identificado, a fim de
evitar mistura das pecas dos lotes. Os certificados de qualidade de cada lote estdo nos
Anexos A e B, confirmado por EDS apresentado no anexo D.

Para solucionar a dificuldade de acesso para a instalagdo do CdP no suporte de
ensaio assim como a fratura da cdmara, a mesma foi substituida por outra Poliestireno
com capacidade original de 117 ml, como mostra a figura 3-16. No fundo deste
reservatorio foi realizado o corte para o encaixe da peca de vedagao, a exemplo do modelo

anterior. O suporte e a vedacao utilizados foram os mesmos apresentados na figura 3-13c.

a) b)
Fig. 3-16. Nova camara em poliestireno expandido. Em a) vista da cdmara original; em b) vista da camara
adaptada para ETr. (Fonte: o Autor)

A nova camara proporcionou maior isolagdo térmica e melhor acesso ao
posicionamento do CdP nas garras para o ETr. Uma nova simulagdo foi realizada para a
verificacao e refino da técnica de posicionamento dos CdP para o ETr. Nesta simulagao,
mostrada na figura 3-17, foi possivel avaliar o acesso das Pingas de Kelly que mantiveram
0 CdP no suporte e a rotina de colocagdo do N2L na camara. Nao ocorreram trincas na

camara cheia com o N2L.
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R

Fig. 3-17. Nova configurag@o do Etr: a) camara com o suporte e vedagdo instalados; b) posicionamento do
CdP para Etr; ¢) posicionamento do CdP no suporte, com o auxilio da Pinga de Kelly; d) conjunto simulando
o uso das Pingas de Kelly como estratégia de ensaio. (Fotos: o autor)

Foram separados 18 CdP para os ensaios de imersdao em TC, sendo que os TP

estao definidos na figura 3-18 como “Escala de Banhos™.

Apesar das tentativas de fazer com que o CdP, durante o ETr, estivesse totalmente

imerso no N2L, observou-se as seguintes dificuldades:

1.
2.
3.

Camara em poliestireno muito fragil para manipulagao;

Elevado consumo de N2L devido a evaporagao;

Necessaria modificacdo no projeto dos pinos do suporte para que o CdP ndo
fique solto, ndo necessitando do uso das pingas Kelly;

Os pinos do suporte sofrem deformagdo durante o ensaio, impossibilitando

a tomada dos resultados (ndo confiaveis).
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Escala de Banhos

Banho 1 0 '@‘
. 10 i

— 0 Sh D a,b,c
—— 0,08 09:05 D a,b,c
————»* A4 10h D a,b,c
— 3 12h D a,b,c
—F: 5 15h D a,b,c

Fig. 3-18. Escala de Banhos planejada para os CdP do ETr.

O suporte utilizado como auxiliar no ensaio, como definido no inicio dos ensaios
para que o CdP foi anteriormente, utilizado em ensaios de tracdo em ambiente criogénico
de ligas de Al e de Cu por grupo de pesquisa da UEPG. No entanto, a resisténcia mecanica
dos pinos ndo foi suficiente para suportar a for¢ca necessaria para a deformacao da liga

Ti6Al4V, como na figura 3-19.

a) b)
Fig. 3-19. Em a) e b) deformagdo do suporte do CdP depois do ETr. Nota-se o angulo de desvio do pino
em 4° para baixo e a flexdo do corpo em 2°. (Fotos: o autor)

O suporte, portanto, apresentou deformagao plastica quando submetido a tragao

ancorando o CdP em Ti6Al4V. Os célculos iniciais previam que os pinos suportariam a
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carga sem deformagdo. No entanto, esta condi¢do ndo se verificou e a deformacdo
contaminou os resultados do ETr, uma vez que os valores mostram, ndo apenas as
propriedades do CdP, mas também as do material do suporte. Desta forma, os resultados
obtidos nestes ensaios foram considerados invalidos.

Apesar dos resultados invalidados, verificou-se que dos dois suportes utilizados
em cada ETr, aquele que ficou na garra inferior, totalmente imerso em N2L, ndo sofreu
qualquer deformacao, ou seja, apenas o suporte superior apresentado na figura 3-17 sofreu
a deformagdo mostrada na figura 3-19, reforcando a influéncia do TC nas propriedades
mecanicas dos metais.

Devido a inexisténcia de um dispositivo que garanta a permanéncia do CdP
submerso em liquido, durante o ETr, houve a identificagdo da necessidade de criar um
acessoOrio para o equipamento universal de ensaios, que garantisse estas condi¢des de
imersdo em liquido motivando o desenvolvimento de acessorio especifico, registrado

junto ao INPI sob o protocolo BR 10 2020 001024 7 (anexo F).

3.5ETR PILOTO - CDP 0,5 MM COM SUPORTE

Definido que o suporte e a camara de N2L ndo seria mais utilizada, os CdP
passaram a ser fixados diretamente nas garras do equipamento de ETr, imediatamente
depois de serem retirados do N2L, pds o TP especificado. Com isso, o espago disponivel
para a visualizagdo do CdP entre as garras do equipamento ficou bastante reduzido, como

mostra a figura 3-20.

b)
Fig. 4-20. Em a) e b) Posicionamento do CdP para os ETr. (Fonte: o autor)
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Devido a espessura do CdP e o tamanho das garras, os CdP escorregavam,
invalidando os ensaios. A fim de reduzir a incidéncia deste escorregamento, foram usados
pedacos de lixa como mostrado na figura 3-21, posicionados entre a garra ¢ o CdP para
aumentar o poder de fixa¢do no ensaio. Este artificio mostrou ser eficiente.

Pequenas tiras de lixa para metais com granulometria 80 foram cortadas nas
dimensdes de 30 mm x 15 mm, na quantidade de 02 pecas para cada CdP utilizado no
ETr e colocadas uma em cada extremidade deste, para fixacao nas garras do equipamento,
como se vé na figura 3-20a e na figura 3-20b. E importante notar que a tira de lixa foi
dobrada ao meio e a face com o abrasivo ficou sempre voltado para dentro, fazendo
contato com o CdP. O artificio de uso das tiras de lixa se mostrou bastante eficaz e a
quantidade de CdP perdidos por escorregamento foi reduzida a 1 ou 2 CdP por corrida de

ensaios.

Lixa Instalada

Lixa Cortada \ /

CdP

Lixa Instalada

Fig. 3-21. Tiras de lixa instaladas nas extremidades do CdP, logo apds o ETr sem rompimento. (Fonte: o
autor)

O procedimento para os ETr estd simplificado no diagrama de blocos apresentado

na figura 3-22.
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N2L
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Fig. 3-22. Fluxograma de preparagdo do ETr no equipamento DL 500 (Fonte: o autor)

Novamente a estratégia de preparacdo dos CdP seguiu aquela mostrada na figura

3-14, sem a camara para imersao simultinea do CdP em N2L utilizada nos ensaios

anteriores assim como sem os dispositivos contidos nas figuras 3-12, 3-13, 3-17 e 3-18.

Ficou estabelecido, portanto, que os ensaios seriam efetuados de acordo com a figura 3-

22.

A rotina bésica do ensaio teve os seguintes procedimentos:

1.

Afastar as pingas no equipamento universal de ensaio, para o final de curso
superior;

Instalar uma (01) peca de lixa na pinga inferior;

Com uma pinga Kelly conservada em TC, pegar o CdP imerso em N2L
dentro da garrafa térmica;

Na borda da garrafa térmica, prendé-lo com a pinga Kelly, na sua por¢ao
central

Posicionar o CdP, com auxilio da pinga Kelly, de forma que o CdP fique
entre a garra inferior do ETr, com a lixa entre o CdP e a garra;

Apertar a garra inferior para prender o CdP firmemente;

Colocar a lixa sobre a extremidade superior do CdP;

Abaixar a garra superior até o final de curso inferior, garantindo que o CdP

esteja envolto com a lixa dentro da garra superior;
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9. Apertar a garra superior, garantindo a fixacao do CdP;

10. Executar o ETr.

O procedimento anterior foi realizado varias vezes para treinamento, de forma a
diminuir o maximo possivel o tempo entre a fixagdo do CdP e o final do ensaio. Chegou-

se ao tempo minimo de 30 s e maxima de 45 s.

Para a execucao dos ensaios, de acordo com o TP definido e para concentrar os
ensaios no Equipamento Universal de Ensaios, uma escala de imersdo em N2L foi

executada, conforme apresentado na figura 3-23.

Escala de Banhos

Banho 1 "Jd ﬂ Banho 2
33f - 08:00h 32f - 20:00h

0 8h D
/> 0 8h D
/> 1 9h D
———— 3 11h D
% if 14h D
12 8h D+l ——
— 24 8h D+1
36 8h D2 —
36 8h D+2 «—
42 14h D+2 «—
42 14h DE2ie—
—> 48 8h D+2

Fig. 3-23. Estratégia de imersdo dos CdP em N2L para ETr. (Fonte: o autor)

Nos horarios determinados, entre 8 h e 14 h nos dias dos ensaios, os CdP foram
entdo retirados do N2L, posicionados nas garras para o ETr, com sua execucdo em
seguida. O processo de retirar o CdP da imersdo até o ETr levou entre 30 e 45 s. Os

resultados médios dos ensaios estdo apresentados na tabela 3-04.
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Tabela 3-04. Resultados médios do ensaio dos CdP, na liga Ti6Al4V ELI, em TC de CF a 48h.

[MPa] % [GPa] |
TP[h] | Oesc | Omax Orupt | €esc | Emax | Erupt E
CF 390,80 | 1012,80 | 941,60 | 0,795 | 1,894 | 2,277 | 49,18
0,08 470,40 | 997,60 873,40 | 0,458 | 0,908 | 1,410 | 102,66
1 646,20 | 1124,20 | 987,40 | 0,750 | 1,066 | 1,651 | 86,19
3 499,60 | 1050,60 | 962,60 | 0,808 | 1,276 | 1,667 | 61,83
6 560,20 | 1001,60 | 853,80 | 0,572 | 0,871 | 1,501 | 97,92
12 558,80 | 1007,20 | 856,60 | 0,591 | 0,880 | 1,562 | 94,50
24 527,60 | 1017,00 | 927,80 | 0,559 | 0,893 | 1,350 | 94,38
36 617,60 | 1011,40 | 860,80 | 0,605 | 0,880 | 1,517 | 102,03
42 551,40 | 1018,40 | 839,80 | 0,613 | 0,944 | 1,678 | 90,02
48 419,00 | 1019,80 | 929,20 | 0,487 | 0,915 | 1,365 | 86,00

Fonte: o autor.

Estes resultados médios, inseridos em graficos para melhor visualizacdo, estao

apresentados na figura 3-24. Nota-se a variagdo dos resultados das tensdes ao longo do

tempo de imersdo e os pontos mais importantes sao indicados pelas flechas vermelhas.
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Ensaio 19-02-2019
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b)
Fig. 3-24. Resultados médios dos ETr dos CdP da tabela 3-04 ¢ as flechas vermelhas mostram as variagdes

abruptas em 1 h, 3 h, 24 h e 36 h. Em a) os resultados para tensdes ¢ b) os resultados para modulo de
elasticidade. (Fonte: o autor)

Os resultados para os periodos de imersdao em N2L chamam atencdo pelas suas
alteragdes do padrio. E perceptivel que o tempo de imersio exerce influéncia na
microestrutura da liga, incorrendo em alteracdes nas propriedades mecanicas de forma
significativa e estdo de acordo com as indicagdes dos ensaios anteriores.

Com mais habilidade devido ao treinamento através da repeticao da rotina de ETr,
0s ensaios ocorreram com o menor tempo possivel entre retirada da N2L e a execugdo do
ETr, que se demonstrou ter ficado em torno de 30 s para cada CdP. Estes ensaios foram

efetuados em TP de até 48 h, como mostra a figura 3-23, e os resultados obtidos
mostraram que existem variacoes nas Oesc dos CdP quando submetidos a TC com

diferentes TP. (Gu et al, 2013a)(Gu et al, 2014)

Os resultados apresentados mais uma vez mostram que ocorrem variagdoes nas
tensdes, de acordo com o periodo em imersao. Chama a atencao ainda, a periodicidade e
frequéncia das variagdes para aumento ou diminui¢do dos resultados, o que podem
ocorrer com a movimentacao das discordancias, modifica¢cdes na formagdo de maclas
bem como o refinamento das fases a e B. (Gu et al, 2014)(Gu et al, 2014a)

Chamou a ateng¢do, neste piloto, a variagdo no campo plastico € no modulo de

elasticidade da liga, este Gltimo que tem sido considerado uma propriedade intrinseca de
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cada material e, portanto, constante. Entretanto, existe a confirmagdo de que os valores
intrinsecos sdo constantes para uma determinada temperatura, em cada material e suas

ligas. (ASM, 2002)

3.6 ETR PILOTO - CDP 0,5 MM SEM SUPORTE

Neste ensaio ficou determinado que passariam pelo ETr os CdP confeccionados em
Ti cp (ASTM B265-20) e Ti6Al4V ELI (ASTM F136-13). A principal motivacao ¢
verificar se hd grande impacto do TC no Ti cp, ou se ele ¢ minimo, com isso fornecendo
indicagdo sobre o comportamento do titanio na liga estudada. Caso ndo existisse alteragao
significativa do metal puro, seria possivel sugerir que o comportamento da liga seria
atribuida aos outros elementos de maior influéncia, que sdo o aluminio e o vanadio.

Nesta etapa dos ensaios foi utilizado o equipamento DL 2000 instalado no PPGO,
uma vez que o equipamento DL500, utilizado nos ensaios anteriores, apresentou
problemas na célula de carga de 500 kgf, devido a um impacto de final de curso. Na figura

3-25 esta apresentado o equipamento utilizado para estes ensaios.

a)
Fig. 3-25. Equipamento DL2000: a) equipamento preparado para o ETr; b) limite de capacidade. (Fonte: o
autor)

Como este equipamento nao dispde de um conjunto de garras como aquele utilizado
nos ensaios anteriores, mostrado em detalhes na figura 3-12, aquele conjunto foi instalado

no equipamento para estes ETr, como mostra a figura 3-25a.
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Na figura 3-26 ¢ possivel visualizar o posicionamento dos CdP nas garras para a

execugao dos ETr.

Garra

Cdp

Lixa

Garra

Fig. 3-26. CdP instalado no equipamento DL2000 antes do inicio do ETr. (Fonte: o autor)

A preparacdo para o ETr, nesta etapa, seguiu a rotina previamente definida e o
Script foi mais uma vez verificado, tendo sido ainda sofrido modificagao e atualizado
para o uso no equipamento DL2000. A figura 3-27 mostra o fluxograma de ETr no

referido equipamento.

Inicio

Ajustar Final
de Curso

Reservar
—‘ EMIC DL 2000
Equip. ETr,

Pinga Kelly
Pinga Dissecgio
N2L

Lixas

Instalar CdP.
l Acessorios N Preparar
ok? Acessorios
Executar
Ensaios

Coletar
Dados

Fig. 3-27. Fluxograma para a realizacdo do ETr no equipamento DL2000. (Fonte: o autor)

Em seguida a defini¢do da rotina para o DL2000, foi efetuado o planejamento dos

Banhos de imersao. A figura 3-28 apresenta este planejamento, onde € possivel verificar
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que houve a imersao no reservatério de N2L, com o uso da meia de nylon, apresentado
na figura 3-29. Foram separados 26 CdP de Ti6Al4V ELI e 26 CdP em Ti CP. Foram
usados 24 CdP para a liga Ti6Al4V e mais 24 CdP para o Ti cp nos ensaios principais,

mais 2 CdP de cada como reserva para possiveis perdas por escorregamento ou danos.

Escala de Banhos

B H
52f - 09:00h

' 0 8:45h D a,b,c
[—> 0,08 9:05h D a,b,c
— 1 10h D a,b,c
> 2 11h D a,b,c
— R 12h D a,b,c
—> 4 13h D a,b,c
————» 5 14h D a,b,c
L——>» b6 15h D a,b,c

Fig. 3-28. Escala dos banhos para o ensaio, com a numera¢do dos CdP para cada tempo no ETr. A coluna
de tempo representada em horas com variagdo de TP até 6 h e D representa o dia da imersdo. Este
planejamento foi valido para Ti6Al4V e Ti CP. (Fonte: o autor)

[ %

Fig. 3-29. Reservatorio de N2L com duas meias de nylon colocadas pelo bocal. Uma das meias contém
Ti6Al4V ELI e a outra Ti CP, cada uma identificada por etiquetas. (Fonte: o autor)

Cada meia imersa no N2L continha 26 CdP a serem enviados para o ETr. Os CdP
foram colocados nestas meias e colocados dentro do reservatério proprio, como na figura

3-29. Cada uma das meias de nylon teve a sua extremidade superior, que contém a boca
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de acesso ao seu interior, amarrada na al¢a do reservatério, impedindo que caissem
totalmente para dentro do reservatorio. Cada meia foi identificada com uma etiqueta com
a identificacdo do seu contetido ¢ a hora da imersdo no banho. As malhas foram imersas
ao mesmo tempo e, quando proximo ao momento do seu ensaio, foram retiradas 3

amostras e colocadas na garrafa térmica, como na figura 3-09.

A rotina basica do ensaio esta na sequéncia:

1. Afastar as pincas no equipamento universal de ensaio, para o final de curso
superior;

2. Instalar uma (01) peca de lixa na pinga inferior;

3. Com uma pinga Kelly, pegar o CdP de dentro da garrafa térmica;

4. Naborda da garrafa térmica, prendé-lo com outra pinga Kelly, na sua por¢ao
central (figura 4-14);

5. Posicionar o CdP, com auxilio da pinga Kelly, de forma que o CdP fique
entre a garra inferior do ETr, com a lixa entre o CdP ¢ a garra;

6. Apertar firmemente a garra inferior para prender o CdP;

7. Colocar a lixa sobre a extremidade superior do CdP;

8. Abaixar a garra superior até o final de curso inferior, garantindo que o CdP
esteja envolto com a lixa dentro da garra superior;

9. Apertar a garra superior, de forma a garantir que fique bem presa (figura 4-
30);

10. Executar o ETr até o rompimento.

Esta operagdo nao levou mais que 30 s e o equipamento recebeu o comando para
dar inicio ao ETr, e foi repetida para todos os CdP.

Os resultados dos CdP em Ti6Al4V foram coletados e tratados de forma que a
tabela 3-05 foi montada. Os graficos de tensdo versus TP e deformagdo versus TP sdo
apresentados na Figura 3-30, onde é possivel visualizar com mais facilidade a variagao

das propriedades mecanicas da liga com o TP indicadas pelas flechas vermelhas.
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Tabela 3-05. Resultados médios do ensaio dos CdP, na liga Ti6Al4V ELIL em TC de CF a 6 h.

[Mpa] % [GPa] |
TP[h] | Oesc | Omax Orupt | €esc | Emax | Erupt E
CF 670,65 | 987,61 | 91730 | 0,892 | 1,282 | 1,406 | 77,68
0,08 514,53 | 890,80 | 900,27 | 0,938 | 1,280 | 1,283 | 55,14
1 674,27 | 997,53 | 937,57 | 0,715 | 1,043 | 1,326 | 94,17
2 675,52 | 101327 | 946,57 | 0,714 | 1,259 | 1,619 | 94,38
3 744,14 | 1032,52 | 909,10 | 1,016 | 1,476 | 2,276 | 73,24
4 67834 | 1077,80 | 975,02 | 0,578 | 1,217 | 1,428 | 11741
5 669,87 | 1079,67 | 960,20 | 0,729 | 1,229 | 1,870 | 91,78
6 728,58 | 1061,25 | 971,63 | 0,808 | 1,215 | 1,715 | 91,75
Fonte: o autor.
Ensaio Ti6AI4V 28-03-2019
1200,0
1100,0 - i I —
- 4 T ——3
1000,0 ? 1 = —
£ 9000 J\%/‘ - !
>
E 800,0
€ 7000
—
600,0
500,0 I
400,0
CF 0,08h 1h 2h 3h 4h 5h 6h
——gesCc ==®=cgmax =—e=—grupt Tempo [h]
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Ensaio Ti6AI4V 28-03-2019
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£ 2,00 =
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E F /\°
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g ¥ 1 ~
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Ensaio Ti6Al4V 28-03-2019
130,0
120,0
2 110,0

GP

"= 100,0
90,0
80,0

70,0
60,0 /
50,0
40,0 /
CF 0,08h 1h 2h 3h 4h 5h 6h

Médulo de Youn

31

Tempo [h]

c)
Fig. 3-30. Resultados dos ETr apresentados na Tabela 3-05 para Ti6Al4V, as flechas mostram os resultados
significativos: em a) mostra um decréscimo abrupto das Gesc € Omax €m 0,08 h e posterior aumento dos
valores com um pico ocorrendo em 3 h de imersdo; em b) mostra a deformagdo com variacdo significativa
em 3 h e 4 h; em ¢) mostra a variacdo do modulo de elasticidade, com variagdes significativas em 0,08 h
em 3 h e em4 h. (Fonte: o autor)

Os resultados de tensdo e moddulo de elasticidade sdo proximos aqueles

apresentados pela literatura (ASM, 2002) (Fernandes et al, 2015). Entretanto, observando
o comportamento da Oesc, chama a atencdo a variagdo que estd apresentada com as

flechas vermelhas na figura 3-31a, pois ela tem redugdo em 0,08 h (5 min) de imersao,
voltando a aumentar apds este instante. Em 3 h a cesc tem um pico maximo, para em
seguida ter breve reducdo e continuar a tendéncia de aumento ao longo do TC.

As alteracdes nas tensdes e deformacdes, quando influenciadas pelo TP em TC, sdo
resultado das modificagdes na solubilidade das fases, a e B, ¢ do aumento no numero e
movimentagao das discordancias que, em conjunto com a formagao de maclas, ocasionam
contragdo das estruturas cristalinas (Gu et al, 2013a)(Gu et al, 2014). A contragao gerada
pelo TC nos cristais impde a criagdo, distribui¢do e liberagdo de discordancias existentes
nos graos do material, influenciando a resisténcia a deformagao plastica, dependendo do
TP. (Gu et al, 2013)

O aumento repentino deformagao em 3 h, assim como a redugdao em 4 h de TC, nao
estd previsto, nem mencionado, na literatura para esta liga.

Na tabela 3-06 sdao apresentados os resultados dos CdP em Ti CP, coletados e
tratados da mesma forma que a tabela anterior. Os graficos de tensdo versus TP e

deformacao versus TP para este metal sdo apresentados na figura 3-31.
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Tabela 3-06. Resultados médios do ensaio dos CdP, na liga Ti CP, em TC de CF a 6 h.

[Mpa] % [GPa] |
TP[h] | Oesc | Omax Orupt | Eesc | Emax | Erupt E
CF 97,99 325,60 251,90 | 0,173 | 0,559 | 0,685 | 57,23
0,08 118,50 | 333,37 278,73 | 0,229 | 0,617 | 0,716 | 51,56
1 129,17 | 338,83 270,30 | 0,245 | 0,629 | 0,740 | 52,62
2 116,60 | 336,77 273,57 | 0,250 | 0,638 | 0,745 | 47,11
3 113,75 | 336,45 271,70 | 0,223 | 0,617 | 0,722 | 51,31
4 134,55 | 338,00 264,65 | 0,316 | 0,681 | 0,799 | 43,12
5 108,66 | 334,73 270,07 | 0,154 | 0,556 | 0,671 | 126,65
6 144,80 | 332,50 277,50 | 0,267 | 0,627 | 0,730 | 54,26

Fonte: o autor.

Da mesma forma como para a liga Ti6Al4V, o Ti cp apresenta valores diferentes

daqueles sugeridos pela literatura. Esta diferenca pode ter diversas origens, podendo

residir na diferenca de tratamento térmico da MP utilizada nestes ensaios, sentido de

laminagao ou alteragdes ocasionadas durante o corte dos CdP.

E possivel perceber que os resultados para o médulo de elasticidade também estdo

mais baixos do que o sugerido pela literatura, mas apresenta variagdes que chamam a

atencao.
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Ensaio Ti cp 28-03-2019
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Fig. 3-31. Resultados dos ETr dos CdP em Ti cp, apresentados na Tabela 3-06 e as flechas indicam os
pontos de maior inflexdo a partir de 4 h até 6 h de TP: em a) mostra a variagdo das tensdes ao longo do
tempo de imersdo; b) variagdes na deformagdo mostrada e c) a variagdo no mddulo de elasticidade naquele
periodo. (Fonte: o autor)

Observa-se na figura 3-31a que a Oesc apresenta flutuacdo ao longo do TP em TC,

sendo que em 5 h ocorre uma leve deflexao. Na figura 4-31b, € possivel se observar que
a deformagao elastica tem tendéncia leve de aumento com o TC até 3 h. Em 4 h sofre
aumento mais acentuado, aumentando de forma significativa seu valor para, em 5 h
apresentar reducdo e, em 6 h, voltar a aumentar. Na figura 3-31c o grafico mostra uma
grande inflexdo no ensaio para 5 h de TP, que ¢ o resultado das varia¢des das tensdes e
das deformagdes sugerindo, o que contribui para a motivagdo ao estudo de que alteragdes
cristalinas podem modificar os resultados das propriedades mecanicas do material. (Gu

etal, 2013)(Gu et al, 2014a)
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Este comportamento, tanto no Ti cp quanto na liga Ti6Al4V chamam a atencao,
pois apresenta clara indica¢do que algum evento acontece na estrutura cristalina do
material, mencionado na literatura como a formagdo da fase P metaestavel, com
consequente alteracao na microestrutura do metal (Gu et al, 2018).

Por este motivo, mais investigacdes foram feitas, com novos ETr em CdP da liga
Ti6Al4V a fim de garantir que nenhuma influéncia externa pudesse alterar o
comportamento desta em ETr como funcdo do TP em TC. Em analise dos ensaios se
observa que a maior influéncia do TP em TC estd no campo das deformacgdes plasticas,
em especial na diferenca entre a tensdo maxima e o escoamento.

Comparando os resultados dos ETr entre a liga Ti6Al4V e o Ti cp € possivel se
observar que a liga tem variagdes nas propriedades mecanicas logo apés o inicio do TP,
ja o Ti cp apresenta variagdes apds 3 h de TP somente. Este comportamento parece ser
influenciado pelos principais elementos de liga (Al e V), com possivel influéncia do
comportamento das suas estruturas cristalinas. Como estudé-los individualmente ndo ¢ o

foco desta investigacao, as pesquisas permanecerao somente no estudo da liga proposta.

3.7ETR PILOTO - CDP 0,5 MM COM ALAVANCA

Considerando as variagdes nas propriedades mecanicas nos ensaios anteriores, a
investigagdo desta bateria de ensaios foi concentrada na variacdo do TP de até 2 h em TC,
em intervalos de 15 min a fim de investigar o comportamento da liga nestas condi¢des. A
fixacdo dos CdP foi feita com a utilizagdo do sistema de alavanca, como nos ensaios

anteriores.

Foi definida a Escala de Banhos para a imersao dos CdP na liga estudada, mostrada

na figura 3-32.
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Escala de Banhos

Banho 1 '_IQ‘
23f - 10:00h

———— 15 10:15 D a,b,c
— 30 10:30 D a,b,c
—— 45 10:45 D a,b,c
—— 60 11:00 D a,b,c
—» 75 11:15 D a,b,c
——» 90 11:30 D a,b,c
——— 105 11:45 D a,b,c
—» 120 12:00 D a,b,c

Fig. 3-32. Escala de Banhos para os CdP imersos por até 2 h em intervalos de TP de 15 min. (Fonte: o
autor)

Os resultados médios estdo registrados na tabela 3-07. A coluna TP [min] esta
apresentada em intervalos de 15 min, investigagdo motivada pelas alteracdes das
propriedades mecanicas observadas em ensaios anteriores, com a busca de mais detalhes

do comportamento das propriedades mecanicas mostradas nos ensaios anteriores.

Tabela 3-07. Resultados médios do ensaio dos CdP, na liga Ti6Al4V ELI em TC.

[Mpal % [GPa] |

TP [min] | QGesc | Omax | Orupt | €esc | Emax | Erupt E
15 739,33 | 1210,67 | 1087,00 | 0,612 | 0,991 | 1,278 | 120,79
30 683,80 | 1171,67 | 1065,33 | 0,581 | 1,021 | 1,247 | 117,74
45 580,55 | 1191,50 | 1095,00 | 0,518 | 1,010 | 1,285 | 112,14
60 566,95 | 1230,00 | 1132,00 | 0,483 | 1,011 | 1,217 | 117,69
75 631,67 | 1207,67 | 1111,67 | 0,531 | 1,001 | 1,280 | 118,93
90 682,10 | 1192,50 | 1079,00 | 0,550 | 0,941 | 1,216 | 124,09
105 682,50 | 1240,50 | 1117,50 | 0,554 | 1,000 | 1,295 | 123,30
120 708,95 | 1177,00 | 1106,00 | 0,574 | 0,972 | 1,209 | 121,37

Fonte: o autor.

Na figura 3-33 estdo mostrados os resultados da tabela 3-07 na forma de graficos,

para melhor visualizacdo do comportamento das propriedades mecanicas.
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Ensaio 29-04-2019

Médulo de Young [GPa)
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Fig. 3-33. Resultados médios dos ETr da Tabela 3-07: a) tensdo em fun¢do do TP; b) deformacdo em fung¢do

do TP; c¢) E em funcdo do TP. (Fonte: o autor)

Nota-se que a inflexdo que ocorre na Gesc € na Eesc para 45 ¢ 60 min sdo uma

repeti¢do de eventos que ocorreram nos ensaios anteriores. Ainda que ndo seja da mesma
intensidade ou com as mesmas resultantes, estd claro que ocorrem variagdes das
propriedades mecanicas na liga ao longo de diferentes TP. Estes resultados motivaram a
continuidade da investiga¢do de forma a explicar estas tendéncias na liga estudada.

Este ensaio foi desenvolvido com TP de 15 min até 120 min (2 h) para identificar
o evento com mais detalhes ao redor do TP de 1 h, que foi sinalizado pelos ensaios

anteriores como um ponto importante de inflexdo no comportamento mecanico da liga.
O resultado deste ensaio mostra que a Gesc apresenta o menor valor em TP igual a 60 min

(1 h), possivelmente influenciada pelas alteracdes das fases a e B, bem como das tensdes
nas estruturas cristalinas mencionadas nos ensaios anteriores. (Gu et al, 2013)(Gu et al,

2014a)
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4. MATERIAIS E METODOS

4.1 LIGA TI6AL4V ELI

A liga estudada foi a Ti6Al4V ELI (ASTM F136) que ¢ uma das mais utilizadas
na fabricacdo de proteses ortopédicas devido as suas caracteristicas mecanicas,
biocompatibilidade e menor massa especifica do que outros metais e suas ligas, como ja
mencionadas anteriormente neste estudo. No quadro 4-01 estdo apresentadas as

propriedades mecanicas da liga estudada.

Quadro 4-01. Principais propriedade mecanicas da liga Ti6Al4V ELI fornecida.

Propriedade Valores
Massa especifica 4,428 g/cm?
Tensao de Ruptura 1.034 MPa
Tensdo de Escoamento 918 MPa
Alongamento 14,00%
Moédulo elastico (Mddulo de Young) 105~ 116 GPa
Coeficiente de Poisson 0,33

Fonte: Fornecedor (anexos A e B).

Apos selecionada a liga metdlica, a definicdo do Corpo de Prova (CdP) foi
estabelecida como CdP a partir de barras, com didmetro de 9,53 mm e 40,0 mm de
comprimento, mostrado na figura 4-01 que estava a disposi¢ao no laboratorio da PUC-

PPGTS.

a) b)
Fig. 4-01. Tarugos com didmetro 9,53 mm e comprimento 40 mm na liga Ti6Al4V ELI: a) antes do
recozimento; b) depois do tratamento de recozimento. (fonte: o autor)

Como o ensaio de laminag¢do a partir da barra ndo foi bem sucedido, ocasionado

pelo rompimento do CdP devido a excessiva deformagdo imposta, tiras na liga pretendida
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e com as dimensdes de 941,0 x 38,0 x 1,6 [mm] (C x L x Esp) foram utilizadas. Foram
cortadas com o equipamento de Eletroerosao a Fio, marca Charmilles, modelo Robofil®
290, para terem as dimensdes de CdP mostradas na figura 4-02, cujas dimensdes sao
utilizadas pelo grupo de pesquisa da UEPG, liderado pelo Prof. Osvaldo M. Cintho em
espessuras diversas (Magalhaes, 2017). Embora pequeno para os parametros de uso nos
equipamentos, o CdP com estas dimensdes ainda permite o seu uso em Equipamento
Universal de Ensaio de Tragdo e esta de acordo com a norma ASTM E8/E8M — 16a,

sessdo 6.2 Subsized Specimen.

a)

Fig. 4-02. Dimensoes do CdP utilizado: a) vista superior e vista lateral do CdP representado pelo desenho
com espessura de 1,6 mm e b) CdP cortado por meio de eletroerosio a fio (Adaptado de Magalhaes, 2017)

Célculos de resisténcia do material mostraram que os CdP com espessura de 1,6
mm exigiriam por volta de 20% da capacidade do equipamento universal de ensaios,
MTS.

Como a oferta da tira na espessura de 1,6 mm era pequena, novos calculos foram
efetuados, sendo definido que tiras com 1,0 mm de espessura exigiriam 80% da
capacidade o equipamento universal de ensaios, EMIC DL500 e DL2000. Os principais
parametros de calculo foram a limitagdo de for¢a das maquinas (DL500 = 5 kN; DL2000
=20 kN) e das células de carga disponiveis (500 kgf = 5 kN). Como base nestes calculos
foi selecionada tira com as dimensdes de 941,0 x 38,0 x 1,0 [mm] (C x L x Esp) e 02
foram adquiridas no mercado local, sendo os CdP uma variagdo da figura 4-02,
modificadas na espessura do material.

Mais uma vez ocorreram problemas de alguns CdP ndo serem rompidos e nova

espessura do material foi selecionada. Os calculos foram desta vez direcionados para 40%
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da capacidade de tragdo dos equipamentos de ensaios, o que se mostrou viavel. Assim,
foi definido que a tira devera ter as dimensdes de 941,0 x 38,0 x 0,5 [mm] (C x L x Esp)
e adquiridas no mercado local, sendo os CdP uma variacao da figura 4-02, modificadas
mais uma vez na espessura do material.

A Figura 4-03 apresenta a estratégia de aquisicao e uso da MP para os ensaios da

liga selecionada e a MP foi adquirida em tiras laminadas segundo a ASTM B265-20.

Sub-sized 4< ASTI EB/2M

| 94lx3Bxesp
[mm]

Resultados

Fig. 4-03. Fluxograma da estratégia de aquisicdo da MP, onde: CF = Como Fornecido e ETr =Ensaio de
tragdo (Fonte: o autor)

Definidas as dimensdes do CdP e seu processo de corte, novo or¢amento para
aquisi¢ao das tiras com espessura de 0,5 mm foi realizado. No entanto, a aquisicao da MP
no mercado local foi proibitiva devido ao alto custo de aquisicdo estipulado pelo
fornecedor para os novos pedidos (R$ 8.700,00 o m? de chapa com 0,5 mm de espessura).
Por este motivo, foi direcionada a busca da MP para os mercados externos e foi escolhido
um fornecedor chinés com garantia de qualidade da liga.

O fornecedor escolhido forneceu os CdP em 02 lotes, com certificados de

qualidade, com espessura 0,5 mm e de acordo com o desenho anexo C.
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O quadro 4-02 apresenta a composicao quimica da liga obtida, confirmada nos

Certificados de Qualidade apresentados nos anexos A e B, para os lotes 1 e 2,

respectivamente.

Quadro 4-02. Composicdo quimica da liga Ti6Al4V ELI adquirida.
Elemento Al \% Fe O C N H Ti
% massa 6,140 4,000 0,160 0,114 0.003 0.005 0.002 | Balango

Fonte: fornecedor anexos A e B.

E possivel verificar que o desenho enviado ao fornecedor solicitava que o corte

dos CdP fosse realizado no sentido paralelo a laminagao, como se pode ser verificado no

anexo C e foi realizado um ensaio com Espectroscopia por Energia Dispersiva (EDS),

anexo D, para avaliagdo dos elementos da liga fornecida, confirmando o contetido

mostrado no quadro 4-02. A figura 4-04 mostra os lotes dos CdP cuidadosamente

embalados pelo fornecedor, quando recebidos.

¢)
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d)
Fig. 4-04. Os CdP recebidos do fornecedor internacional: a) embalagem retirada da Caixa de papeldo; b)
embalagem individual dos CdP protegidos por filme plastico; ¢) CdP depois de retirados do filme plastico;
d) CdP em caixa de plastico para identificacdo. (Fonte: o autor)
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4.2 PREPARACAO METALOGRAFICA

Devido ao tamanho reduzido dos CdP, com o objetivo de garantir uma boa
preparagdao metalografica do mesmo para a analise em microscopio, foram preparados
dispositivos auxiliares em PVC para o embutimento dos CdP e que auxiliaram na
preparacdo das superficies de acordo com a Norma (ASTM E3-11). O desenho do
dispositivo, com suas dimensdes ¢ apresentado na figura 4-05 e na figura 4-06 esta
apresentada a rotina em fluxograma do processo de preparagdo e a microscopia dos CdP,

onde se percebem os eventos, suas relacdes e dependéncias.

a) b)
Fig. 4-05. Dimensdes do dispositivo auxiliar para embutimento do CdP, utilizado para a preparagéo
metalografica: a) o dispositivo auxiliar em PVC; b) CdP embutido em resina no dispositivo auxiliar. (Fonte:
0 autor)

Inicio

Embutir CdP

Polir CdP

Escolher Imagem

Arquivar Imagem

Ataque Kroll

Fig. 4-06. Fluxograma do procedimento de preparagdo dos CdP para a Microscopia. (Fonte: o autor)
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A resina utilizada no embutimento dos CdP foi a resina poliéster cristal fina,
comercialmente conhecida como “Acrilico Liquido”. A escolha da resina transparente foi
motivada pela possibilidade de acrescentar uma etiqueta no interior do suporte em resina,

auxiliando a identificagdo da amostra, como mostrado na Fig. 4-07.

a)
Fig. 4-07. Imagens do embutimento: a) resina utilizada; b) CdP com a etiqueta de identificagdo embutida.
(Fonte: o autor)

Apo6s os CdP terem sido posicionados nos dispositivos, a resina misturada com o
catalizador foi vertida e o conjunto permaneceu em capela de exaustdo por 24 h para
garantir a cura completa da resina.

Assim que a resina dos CdP embutidos estava completamente curada, foi feito o
procedimento segundo a norma ASTM E3-11 com o lixamento e polimento dos
embutidos para garantir a boa avaliagdo da microestrutura a partir da superficie. As lixas
utilizadas foram das marcas Bosch® e Makita®, com “mesh” 120, 240, 400, 800, 1000,
1500 e 2000 sucessivamente e sempre girando o CdP em 90° entre um lixamento e outro.
O polimento dos CdP que foram submetidos a MO foi realizado com Alumina Mesh 1000
em meio aquoso ou com solucdo de 85% de Silica Coloidal 50 nm Alkalina (Aksel®) e
15% de Perdxido de Hidrogénio PA (Biotec®). O polimento com Silica Coloidal
apresentou superficie mais clara, plana e com resultado visual melhor, embora tenha sido
pouco utilizada devido a disponibilidade do material.

A revelacdo da microestrutura da liga foi efetuada com o reagente de Kroll para
ataque quimico e eletrolitos, conforme norma ASTM E407-07: 3 ml de HF, 6 ml de
HNO3, e 91 ml de 4dgua deionizada. Os CdP embutidos e polidos foram atacados em
periodos sucessivos de 20 s até que a revelacdo fosse satisfatoria, somando 3 min e 40 s
para a liga estudada. Este tempo de revelacao foi aplicado tanto para os CdP polidos com

alumina como para os polidos com silica coloidal.
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4.3 MICROSCOPIA

A microscopia ¢ um procedimento de andlise da superficie de um material
previamente preparado, no qual ¢ possivel visualizar a microestrutura revelado pelo
processo de preparacdo e revelacdo. Obviamente que muitos fatores influenciam neste
processo como a caracteristica da superficie, o polimento, a revelacdo e a ampliacao

utilizada na microscopia.

Na figura 4-08 esta apresentado o procedimento utilizado para a MO nos CdP dos
estudos com a liga Ti6Al4V ELI. Por outro lado, o ensaio com MEV foi utilizado para

efetuar o EDS, que confirmou a liga utilizada, como apresentado no anexo D.

Embutir CdP.

>

Polir CdP

Ataque Kroll

Fig. 4-08. Fluxograma para o procedimento de preparagdo de CdP para MO. (Fonte: o autor)

A MO foi realizada com o objetivo de analisar possiveis alteragdes
microestruturais ocasionadas pelo tratamento criogénico e foi efetuada em Microscopio
Optico da marca Olympus, modelo BX60, no Departamento de Engenharia Mecanica da

PUCPR, como na figura 4-09.
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Fig. 4-09. Imagem do MO Olympus BX60. (Fonte: o autor)

As superficies dos CdP foram também avaliadas por meio de Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV) marca Tescan, modelo Vega 3®, também instalado no
Departamento de Engenharia Mecanica da PUCPR, mostrado na figura 4-10, no qual foi
efetuado EDS, anexo D, da liga Ti6Al4V ELI para a determinagdo de sua composi¢ao

quimica, para comparagdo com aquela fornecida pelo fabricante, anexos A e B.
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Fig. 4-10. MEV Tescan: a) equipamento; b) imagem da cadmara de porta amostra; ¢) porta amostra com
amostra posicionada e, acima, o cabecote de emissdo de feixe. (Fonte: o autor)

4.4 TEMPO DE PERMANENCIA EM CRIOGENIA (TP)

Com o objetivo de se avaliar como o tempo de permanéncia em criogenia (TP) em
N2L afeta as caracteristicas mecanicas em tragdo da liga estudada, foram selecionados
sete periodos. Para cada periodo os CdP foram posicionados nas meias € imersos no

reservatorio contendo o N2L, apresentado na figura 4-11.

Fig. 4-11. Reservatorio de N2L contendo os CdP imersos para a sua manutengdo na TC pelo tempo
estipulado (TP). A Flecha mostra a amarragdo da meia na al¢a do reservatorio. (Fonte: o autor)
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O N2L utilizado foi fornecido pelo Laboratério de Cultivo Celular da PUCPR, em
reservatorio especifico e adequado para o transporte do liquido criogénico que
proporcionou a reducao das perdas por evaporacao, conforme apresentado na Figura 4-
12. Para a imersao dos CdP neste reservatorio, foram posicionados na parte das pontas
dos pés de meias longas de nylon que ficaram submergidos no N2L. A parte superior
(aberta) das meias foram amarradas na al¢a do reservatorio, impedindo que a meia caisse
no reservatorio. Uma garrafa térmica em ago inoxidavel foi utilizada para o transporte e
armazenamento temporario (para os ensaios de tragdo), mantendo os CdP imersos em
N2L depois de retirados do reservatdrio e das meias, atendendo os procedimentos de

seguranca.

Meia de nylon

b)

c) d)
Fig. 4-12. Imagens do armazenamento: a) reservatorio de 50 L para manutenc@o do nitrogénio no estado
liquido; b) meia de nylon durante imersdo no reservatdrio; ¢) garrafa térmica em ago inox para transporte
dos CdP; d) CdP no interior da garrafa térmica, imerso em N2L (Fonte: o autor)
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Para as primeiras investigagdes os TP em TC dos CdP foram: CF, 15 min, 1 h, 6

h, 12 h, 24 h, 36 h, e 48 h. Para cada TP foram imersos 3 CdP. Trés CdP permaneceram

sem imersao, utilizados como controle.

O procedimento para o ensaio de tracao nos TP, resumido no fluxograma da figura

4-13, foi conduzido da seguinte forma:

1.
2.
3.

Separar 24 CdP do mesmo lote;

Posicionar os CdP na meia de nylon;

Imergir a meia com os CdP no reservatorio criogénico contendo N2L, em
temperatura aproximada de -196 °C, e amarrar a extremidade da meia na
alca do reservatorio;

Vencido o TP desejado, retirar e CdP do reservatorio com uma pinga de
aco inoxidavel, previamente imersa em N2L para evitar troca térmica com
o CdP e imergi-los imediatamente em N2L contido em uma garrafa
térmica;

Retirar os CdP, um a um, para a realizagdo do ensaio de tragdo, fixando-
os rapidamente nas garras da maquina de tracdo e realizar o ensaio até o
rompimento;

Armazenar as partes rompidas dos CdP em recipientes separados e

devidamente identificados para analises posteriores.

Inicio

CdP na meia nylon

Imersao'nf) i
Reservatorio - Amarrar meiz na alga

v
Retirar do
—f - Pi
Reservatorio L3

Colocar na
—1 - Pinga

Armazenar CdP. » Garrafa Term.

Executar EJr.

Fig. 4-13. Fluxograma com o procedimento para ETr dos CdP. (Fonte: o autor)
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Com a execucao dos ETr, os resultados obtidos nos diferentes CdP foram

registrados em planilhas, que foram organizadas para cada bateria de ensaios e registradas
a Tensdo de Escoamento (Oesc), Tensdo Maxima (Omax), Tensdo de Ruptura (Grupt), com

as respectivos deformacdes e modulos de elasticidade. Com base nestes dados, € nas

dimensdes dos CdP, foi possivel calcular o médulo de elasticidade (E) de cada CdP.

4.5 LAMINACAO A PARTIR DE BARRA

A utilizagdo da MP a partir de barras com diametro de 9,53 mm para a laminagao
foi a ideia inicial para compreensdo do processo de TC. Laminagdo ¢ um processo de
deformacao mecanica aplicada em equipamento de laminagao para a redugdo de espessura

do material, como mostra ilustrativamente a figura 4-14.

Fig. 4-14. Esquema simplificado de laminagdo de um material. (fonte: o autor)

Os CdP produzidos a partir das barras com diametro de 9,53 mm foram cortadas
em tarugos com 40,0 mm de comprimento. Em seguida foram recozidos em forno tipo
mufla de acordo com a curva de aquecimento mostrada na figura 4-15, para alivio das
tensdes. Foram laminados com objetivo de obter placas planas com 1,60 mm de espessura
e destas placas, seriam entdo usadas para a fabricacdo dos CdP nas dimensoes

especificadas em 4.1.
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a) b)
Fig. 4-15. Recozimento dos tarugos: a) pecas dentro do forno Mufla; b) a rampa de aquecimento utilizada
para o recozimento dos CdP. (fonte: o autor)

Depois de recozidos e permanecerem em temperatura ambiente (21 °C), os CdP
foram submetidos ao TC por TP de 3 min, imersos no N2L. Imediatamente apds imersos
no N2L, teve inicio o seu borbulhamento devido a troca térmica das pecas metalicas que
se encontravam na temperatura ambiente € o0 N2L a -196 °C. O borbulhar se deve ao fato
de o N2L entrar em ebulicdo e este efeito foi reduzindo ao longo do TP a medida que se
aproximava do equilibrio térmico. Quando o TP chegou a 3 min, os tarugos foram
retirados do N2L, um a um, e submetidos a deformacao por laminagdo em varios passes
para a redu¢do de 1,0 mm no didmetro cada um, ou seja, deformagdo de 10,49% no seu
didmetro em média.

A laminagao dos tarugos recozidos e imersos em N2L foi realizada na laminadora
Marca FENN, modelo 042/4-046 com cilindro com 108 mm diametro (UEPG), como

mostra a figura 4-16.

a)
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b) c)
Fig. 4-16. Processo de laminagdo dos tarugos: laminadora instalada na UEPG. Em a) o equipamento FENN
completo (Guimaraes, 2016); b) detalhe do cilindro de laminagao; c) detalhe do reservatério com N2L e os
tarugos foram imersos. (Fonte: o autor)

4.6 ELETROEROSAO A FIO

Eletroerosao a fio ¢ um processo utilizado para cortes de precisdo, o que depende
de alguns fatores como diametros do fio, descarga elétrica, eletrdlito e programagao,
apresentando baixa necessidade de acabamento e os cabegotes comandados por sistema
CNC, tém movimentos precisos e independentes.

O equipamento que foi utilizado para o corte dos CdP por Eletroerosdo a Fio, foi
da marca Charmilles Technologies, modelo Robofil® 290, mostrado na Figura 4-17,
instalado no Departamento de Engenharia Mecanica da PUCPR. O corte foi realizado
com um fio de 0,25 mm de diametro, ndo necessitando de acabamentos posteriores na

superficie do corte.

Tese CRF_Final 01 117



[KAIMILLLS nomotOGl“

a)

b)
Fig. 4-17. Equipamento de Eletroerosdo a Fio: a) vista externa frontal do equipamento; b) imagem dos
cabegotes com o fio de corte entre eles indicado pela flecha vermelha. (Fonte: o autor)

A figura 4-18 mostra as pecas cortadas pelo processo mencionado, onde se
observam os CdP e as sobras geradas pelo corte de acordo com o desenho das pecas.

Algumas sobras foram utilizadas para testes em preparacao metalografica.
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a) b)

Fig. 4-18. Corte de CdP no equipamento de eletroerosdo a fio. Em a) imagem do processo de corte onde o
cabecote e o fio sdo fartamente irrigados com o fluido dielétrico e em b) a imagem da tira na liga estudada,
cortada, onde se visualizam os CdP ¢ as sobras do processo. (Fonte: o autor)

4.7ETR COM MTS

O ensaio de tragao (ETr) foi executado em Maquina Universal de Ensaios,
segundo a norma ASTM E8/E8M e para que as condi¢des adequadas do ensaio com
resultados confiaveis, inicialmente foi utilizado o equipamentos da marca MTS, modelo
Exceed® E45, com capacidade de 100 kN e célula de carga de 100 kN; instalado no
Departamento de Engenharia Mecanica da PUCPR. A figura 4-19 mostra o equipamento
MTS utilizado para os ensaios destes CdP.

O procedimento de insercdo dos dados para o ensaio neste equipamento ¢
simplificado, devido a versdo e tipo de software de controle utilizados. Os dados foram
inseridos de acordo com os parametros do CdP e necessarios para a execucao dos ensaios.

No anexo G esta apresentado o Certificado de Calibragao do equipamento.
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a)

¢)
Fig. 4-19. Equipamento de tragdo MTS Exceed E45: a) vista do médulo de ensaio; b) detalhe do cabegote
de ensaio com as garras; c¢) imagem com grande aproximacdo do CdP preso nas garras do cabecote de
ensaio. (Fonte: o autor)

Os principais dados inseridos foram:

1. Area da seccdo transversal do CdP

2. Forca méaxima aplicavel

3. Deslocamento méaximo admissivel
4. Tracao

5. Velocidade de tragdo
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Uma vez inseridos os parametros de entrada, forma informados os dados de saida

desejados, que estdo relacionados:

1. Tensdo de Escoamento
2. Tensdao Maxima
3. Tensao de Ruptura
4. Deformagao na Tensao de Escoamento
5. Deformagao na tensdo maxima
6. Deformacgao até Ruptura
7. Modulo de Elasticidade
4.8 ETR COM EMIC

Outra Maquina Universal de Ensaios, segundo a norma ASTM E8/E8M ensaio de

tracdo (ETr), utilizada foi equipamento de marca EMIC, com a respectiva adequacao da

matéria prima. Foram utilizados o equipamento modelo DL 500 com capacidade de 5 kN,

célula de carga de 500 kgf, instalado no Departamento de Engenharia Mecanica da

PUCPR e o modelo DL 2000 com capacidade de 20 kN, célula de carga de 500 kgf,

instalado no Departamento de Odontologia da PUCPR. A figura 4-20 mostra os dois

equipamentos utilizados para os ensaios.

a)
Fig, 4-20. Equipamentos de tragdo marca EMIC utilizados: a) modelo DL 500 e b) modelo DL 2000. (Fonte:

0 autor)
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No caso do equipamento EMIC, o software proprio daquela marca chama-se
TESC, que permite o gerenciamento da execucdo dos ensaios bem como a interface
grafica e digital para armazenamento e apresentacao dos resultados do ensaio. A figura
4-21 apresentado o fluxograma utilizado para a rotina de agendamento, preparagao e uso
dos equipamentos para os ETr.

Para a utilizagdo da maquina, a fim de executar testes de ETr, como mencionado
anteriormente, o equipamento necessita da inser¢ao de dados e parametros para controle
e execucdo. Estes pardmetros sdo inseridos por meio de uma rotina chamada “SCRIPT”,
que fornece ao software TESC do equipamento quais os pardmetros a serem seguidos.
Com o intuito de entender e bem executar o SCRIPT para os ensaios de tracdo realizados,
garantindo a confiabilidade dos resultados, foi realizado um Procedimento Operacional

para o seu preenchimento correto e o SCRIPT utilizado ¢ apresentado no Anexo H.

Selecionar
Equip. ETr

Ajustar Final
de Curso

Acessorios Preparar
ok ? Acessorios

Instalar CdP

Reservar

Executar Equip, EIr.

Ensaios

v
Instalar
Coletar Acessorios
Dados L

~
Script

Fig. 4-21. Fluxograma de preparagéo ¢ uso da maquina de tracdo. (Fonte: o autor)
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4.9 SUPORTE DE ENSAIO

Nos primeiros ensaios foi utilizado um conjunto de suportes, que esta mostrado
na figura 4-22, e acomodam o CdP subsized com dimensdes que possibilitem seu uso no
equipamento de ETr. Um suporte semelhante foi projetado pelo grupo de pesquisa da
UEPG liderado pelo Prof. Osvaldo Cintho, quem gentilmente cedeu o conceito para nossa
adaptacao e uso nos ensaios, ¢ que permite a acomodagao do CdP e sua fixacao nas garras
das maquinas de tragado EMIC DL500 e DL2000.

Nestes ensaios, como nos anteriores, foram utilizados o equipamento modelo DL
500 com capacidade de 5 kN, célula de carga de 500 kgf, instalado no Departamento de
Engenharia Mecanica da PUCPR e o modelo DL 2000 com capacidade de 20 kN, célula
de carga de 500 kgf, instalado no Departamento de Odontologia da PUCPR. A figura 4-

20 mostra os dois equipamentos utilizados para os ensaios para o uso dos Suportes.

Fig, 4-22. Suporte projetado para os ensaios de tragdo, mostrando o CdP posicionado. (Fonte: o autor)

Em seguida ao desenvolvimento do conceito, por simplificagdo e disponibilidade
do material, um conjunto de suportes foi fabricado em PLA para a verificagdo
dimensional e avaliagdo da funcionalidade, movimentacdo e fixacdo nas garras do
equipamento de ETr. A figura 4-23 mostra o ensaio de montagem das placas e do CdP a

partir de chapa.
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b)

Fig. 4-23. Montagem do protdtipo dos suportes em PLA com o CdP posicionado: a) vista frontal; b) vista
traseira. (Fonte: o autor)

Para avaliagdo antecipada do comportamento dos suportes, foi realizada
simulagdo numérica simplificada do suporte, com o uso do Software Solidworks,
disponivel no Laboratério de Engenharia de Reabilitagdo da PUCPR. Esta simulagao foi
feita para predizer se a resisténcia mecanica em servigo serd adequada. Os parametros de

entrada para a simula¢ao foram:

Forga de tragdo maxima: Fm= 5 kN

Forga de tragdo em cada furo: Ff=2,5 kN

Aplicacdo nio ciclica de forca ao longo do suporte

Aplicagdo da forca somente nos centros dos furos

Desconsiderada o uso dos pinos na simula¢ao

Suporte engastado (lado oposto aos furos) para simular as garras do ETr

Material: ago ABNT 1045 ndo temperado
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A figura 4-24 mostra os pontos de maior tensdo (vermelho), de menor tensao
(azul), assim como a maxima e minima tensdo de Von Mises, que da indicag¢des de que o

suporte deve resistir a tragdo de 5 kN.

Nome Tipo Min. Max.
Tensaol VON: tensao de von Mises 1.314e+001N/m"2 8.827e+007N/m"2
No: 2619 No: 7674

CdP - Tracao Suporte 01f-Analise estatica 2-Tensdo-Tensao1

Fig. 4-24. Imagem do resultado de simulagéo das tensdes de von Mises, efetuado no suporte mostrando o
comportamento no suporte durante a tragdo maxima de 5 kN. (Fonte: o autor)

Depois de avaliado o protétipo e os resultados da simulacdo, foram fabricados
dois pares de pecas suporte em aco ABNT 1045, cortados por eletroerosao a fio mostrado
na figura 4-25. Também foram fabricados quatro pares de pinos em ago inoxidavel AISI

304, figura 4-26, no Equipamento Multifuncional, Marca Manrod®, Modelo MR-2001.

a) b)
Fig. 4-25. Suporte para o ETr: a) imagem obtida no CAD; b) imagem do suporte em aco. (Fonte: o autor)
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a) b)
Fig. 4-26. Pino: a) imagem obtida no CAD; b) como fabricado. (Fonte: o autor)

Em seguida a fabricacdo dos suportes e dos pinos, foi projetada a antepara de
vedagdo, que faz a transicdo do posicionamento do Suporte e da Camara reservatdrio de
N2L para garantir a vedagao do conjunto e evitar o vazamento do liquido do reservatorio,

conforme mostrado na Figura 4-27.

¢)

Fig. 4-27. Imagem da Antepara de Vedacdo. Em a) imagem obtida no CAD e b) Antepara ap6s fabricagdo
em Impressora 3D e ¢) Suporte, pinos ¢ Antepara montados. (Fonte: o autor)
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O passo seguinte foi projetar uma camara para o ETr, com o posicionamento do

conjunto de suporte, pino e antepara montados e vedados com silicone.

4.10 CAMARA PARA ENSAIO COM N2L

O desenvolvimento da camara para a retengcao do N2L durante o procedimento de
ensaio, foi realizado com a intencdo de manter o CdP imerso, para garantir que a sua
temperatura se mantivesse na TC.

Para tanto foi selecionado uma caixa de formato cubico, em tamanho adequado
para o espago existente na maquina de ETr, capaz de alojar em seu interior o suporte, o
pino e a antepara de vedagao. O conjunto montado ainda deveria permitir o manuseio do
CdP em seu interior cheio com N2L e por este motivo, foi selecionada uma caixa cubica
padrdo disponivel de mercado, com 50,0 mm de comprimento, 50,0 mm de largura, ¢ 45,0
mm de altura, em poliestireno cristal. A caixa teve uma janela cortada na face inferior,
com dimensdes de 26,0 mm de comprimento por 6,0 mm de largura que serviu para a
fixagdo da antepara de vedagao, como mostra a Figura 4-28. Na figura 4-29 estd apresento

o conjunto montado pronto para o ETr.

a) b)

Fig. 4-28. Camara Reservatdrio de N2L: a) a caixa plastica; b) janela no fundo da caixa para a passagem
do conjunto e fixagdo da antepara. (Fonte: o autor)
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CdpP

Camara

Pino

Fig. 4-29. Imagem de CAD para o conjunto de ensaio montado com CdP imerso em N2L. (Fonte: o autor).
Para avaliar a estanqueidade do conjunto ele foi completado com agua e deixado
em repouso sobre um pequeno reservatorio. Apos 2 h de permanéncia, ndo foi observado

qualquer passagem de liquido a parte inferior do dispositivo, como mostra a Figura 4-30,

o que demonstrou a perfeita vedacdo do sistema.

PingaKelly

Liquido

Vedagéo

a) b)
Fig. 4-30. Estanqueidade do conjunto: a) o conjunto montado e colocagdo do CdP com Pinga Kelly: b) teste
de estanqueidade efetuado no conjunto. (Fonte: o autor)
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Ainda na Figura 4-30 observa-se que o CdP deve ser posicionado com o auxilio
de uma pinga. Este ensaio foi oportunamente utilizado para identificar as dificuldades do
processo de posicionamento do CdP no suporte.

A posicao da Camara no Suporte ainda passou por uma etapa de verificagdo, com
a sua fixacdo na garra inferior da maquina EMIC, quando foi demarcada a posi¢ao na
qual a Camara foi fixada. A Figura 4-31 mostra este procedimento para o correto

posicionamento do conjunto.

b)
Fig. 4-31. Montagem do conjunto suporte e cdmara: a) marcagao para o correto posicionamento da camara
no suporte; b) verificagdo do posicionamento do CdP imerso em N2L na camara. (Fonte: o autor)

Devido a inexisténcia de um dispositivo que garanta a permanéncia do CdP
submerso em liquido, durante o ETr, este conjunto serviu de inspira¢do para o
desenvolvimento de um conjunto acessoério para as maquinas de tragdo. Este acessorio
visa simplificar a utilizagdo da camara para imersao de CdP em liquidos durante o
procedimento dos ensaios. Este projeto resultou no registro de Prioridade Intelectual junto
ao INPI, sob o Protocolo BR 10 2020 001024 7 intitulado “Acessorio para Imersdo de
Corpo de Prova em Equipamento de Ensaio de Tracdo, Fadiga e Compressdo” como no

anexo F.
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411 ETR COM CAMARA

Os ensaios de ETr executados nestes equipamentos, apesar do pouco espago, ainda
utilizaram camara com N2L para a manutencdo da TC enquanto o ensaio estd em
execucao.

Entretanto, nestes ensaios foi utilizado uma variagdo da cadmara, visto que aquela
utilizada anteriormente sofreu degradagao acelerada pela temperatura do N2L. Desta vez,
a camara utilizada foi uma adaptagdo de pequeno reservatorio circular em poliestireno
expandido com capacidade de 117 ml, como mostra a figura 4-32, e no seu fundo feito o

corte para a vedagdo, a exemplo do modelo anterior.

a) b)
Fig. 4-32. Nova Camara para ETr. Em a) imagem da Camara como fornecida. Em b) Camara com o corte
inferior para fixacdo do Suporte com Vedagdo e reducéo de altura. (Fonte: o Autor)

Este novo modelo proporcionou mais isolagdo térmica e melhor acesso ao
posicionamento do CdP nas garras para o ETr. Ainda, devido ao material ser mais
flexivel, ndo ocorreram trincas que permitiam vazamento de N2L. Uma nova simulagao

foi efetuada para a verificacdo e refino da técnica de posicionamento dos CdP para o ETr.

412 ETR SEM CAMARA

Quando o ETr ¢ executado, o CdP ¢ tracionado até o seu rompimento. Este
rompimento ocasiona proje¢do das partes do CdP, principalmente aquela que se
encontrava imerso no N2L. Quando isto ocorre, devido a pequena dimensao do CdP, o

liquido ¢ jogado para fora da camara incorrendo em grande potencial de acidente com o
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N2L. Por este motivo, os ETr passaram a ser efetuados sem a camara de imersdo, como

mostra a figura 4-33.

Fig. 4-33. Detalhe da simulagdo de posicionamento do CdP no Suporte. (Fonte: o Autor)

Ainda, foi identificado que o suporte apresentou falha devido ao grande nimero
de ETr executados. A falha esta caracterizada como deformagdo do suporte e que seu
resultado ndo permitia bons resultados nos ensaios, com valores acima do esperado e
valores abaixo do esperado alternando-se frequentemente. A deformacdo do suporte
ocasionou a expulsdo dos CdP de sua posi¢cdo, quando o ETr tinha inicio e, por este
motivo, varios ETr forma perdidos. Embora o espaco ficasse muito restrito, optou-se

entao por conduzir os ETr sem suporte.

4.13 FIBRA OTICA E REDE DE BRAGG

O sistema chamado fibra 6tica com Rede de Bragg (FBG) que foi utilizado ¢ um
conjunto de fibras dticas devidamente gravadas conforme exposto no capitulo 2.6 deste

documento.
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As FBGs utilizadas neste trabalho foram gravadas em fibra monomodo (Draka®,
(G.652. Para gravagao das FBG foi utilizado o laser de excimero KrF (Coherent®, Xantos XS
500, operagdo em 248 nm), com energia de pulso de 6 mJ e taxa de repeticdo de 250 Hz ¢
mascaras de fase com periodos de 1060 nm a 1075,5 nm.

No experimento foi utilizado o interrogador SM 125 (MicronOptics com resolugao
de 5 pm), o qual emite um sinal conhecido e controlado de grande precisdo, através da
FBG (Barbosa et al, 2000). Este sinal chega a rede de Bragg, que sofre os efeitos oticos
mencionados anteriormente (se¢ao 2.6) e tem parte deste sinal refletido pela rede (FBG),
o qual retorna ao Interrogador .O Interrogador realiza a leitura do comprimento de onda
recebido e com o auxilio de um software (Origin®), sdo arquivadas informacgdes que
possibilitam a comparacdo do comprimento de onda entre os picos dos sinais onda
refletiva inicial (sem deformagdo) e final (com deformacao). Esta diferenca ¢ mostrada
nas diferentes formas graficas. A figura 4-34 ilustra a utilizacdo da FBG num corpo de
prova utilizado neste trabalho. Nesse caso apds a devida fixacdo da FBG no CdP, esse

foi submetido ao nitrogénio liquido (criogenia) para permanéncia no TC.

Interrogador

A §

Sensor

Solucdo
Computador

a) b)

Fig. 4-34. Tlustragdo da FBG em sistema multiplexado para medic¢des: a) esquema da FO com Rede de
Bragg (FBG) e os demais instrumentos utilizados; b) painel do interrogador de Spm utilizado neste
experimento. (Fonte: o autor)

O sensor de deformacgdo feito na FBG estd mostrado na figura 4-35 na qual se
observa como o sensor foi montado no CdP para ser imerso em TC pelo TP especificado.
Durante o periodo de imersao, o FBG foi conectado ao multiplexador para a coleta dos

dados.
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Adesivo

FBG

Adesivo

©)

Fig. 4-35. Esquema da montagem do sensor de FBG utilizado nestes estudos (Fonte: o autor).

5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 ETR - CDP 0,5 MM COM ALAVANCA

Devido as dimensdes do CdP e a sua dificuldade de fixacdo nas garras do
equipamento, foi considerado o uso do equipamento DL2000 com o acessorio de alavanca
disponivel no PPGO da PUCPR, mostrado na figura 5-01, capaz de suportar até 5 kN de

tragdo, valor maximo do esfor¢o pretendido nos ensaios.

a) b)

Fig. 5-01. Acessorio de alavanca instalado no equipamento DL2000: a) se observa a disposi¢do do

acessoério; b) detalhe da célula de carga com capacidade de 500 kgf onde o acessorio é acoplado pelo pino.
(Fonte: o autor)
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Quanto a rotina de preparac¢do dos ETr, foi seguido como apresentado na figura
4-21. Naquele diagrama de blocos, que apresenta a rotina genérica, se observa a indicagao
de instalagdo dos acessorios. Os mesmos acessorios para TC utilizados nos ensaios
anteriores tiveram utilidade novamente neste ensaio, ndo sendo necessario o
desenvolvimento ou utiliza¢ao de acessorio adicional.

Nao houve qualquer dificuldade na instalagdo e ajuste do acessério de alavanca, e
por este motivo os ETr foram efetuados seguindo a escala de banhos como apresentado
na figura 5-02, onde ¢ possivel identificar que ficou decidido investigar, nesta etapa de
ensaios, que o TP em TC de at¢ 48 h a fim de investigar o comportamento das

propriedades mecanicas em TC mais prolongado.

Escala de Banhos
15/04/19 16/04/19 17/04/19

Banho D-2 BanhoD-1 PEXY —_—
Banho D
23f - 09:00h 33f- 10:00h 42f - 08:30h
23F-21:00h 32F-20:30h ’

0830k o 5 min 8:30h D a,b,c
gl v 12 h 8:30h D-1 a,b,c,d
2k = » 36h  09:00h D-2 a,b,c,d
o3 , ‘ » 48h 09:00h D-2 a,b,c,d
=030 Th 09:30h D a,b,c.d
oh 09:30h X a,b,c
LAl » 24h 10:00h D-1 a,b,c,d
| 0830 o 3h 11:30h D ab,c,def
Oh 11:30h Y a,b,c
\—>°&3°" 6h 14:30h D ab,c,def
X= Ti6Al4V
Y=  Ticp

Fig. 5-02. Escala dos banhos para o ensaio. (Fonte: o autor)

Na escala de banhos aplicada a esta série de ETr, observa-se que o ensaio das 11:30
h foi executado em 03 CdP fabricados em Ti cp sem TC. Estes CdP sdo o controle
comparativo com os 03 CdP fabricados na liga estudada, também feito sem TC. Esta
estratégia de ETr comparativo entre os CdP liga e puro s3o para manter biblioteca de

resultados nas diferentes datas de ensaios para comparagao entre eles.
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Foram separados 03 CdP em Ti CP e 37 CdP em Ti6Al4V para desempenhar a
bateria dos ETr desta etapa. A rotina basica do ensaio teve como preparacdo do CdP
conforme segue:

1. Afastar o cabegote superior do equipamento DL2000 até o ponto morto
superior, previamente ajustado conforme rotina propria de ajuste;

2. Manter as pingas do acessorio de alavanca fechadas;

3. Com uma pinga de dissec¢do, pegar o CdP de dentro da garrafa térmica;

4. Na borda da garrafa térmica, prendé-lo com uma pinga Kelly, na sua porcao
central (figura 3-09);

5. Com auxilio da pinga Kelly posicionar o CdP nas garras do acessorio de
alavanca inferior;

6. Verificar que o CdP esteja corretamente posicionado na garra inferior;

7. Abaixar a garra superior até o final de curso inferior, a0 mesmo tempo que ¢
aberta a garra superior do acessorio correspondente;

8. Soltar alavanca da garra superior, de forma a garantir que o CdP fique bem
posicionado;

9. Executar o ETr até o rompimento.

Apds a execucdo dos ETr, os CdP foram identificados e guardados em potes
plasticos com suas identificagdes para avaliagdes futuras, como mostrado na figura 5-03.
As metades de cada CdP foram unidas por fita adesiva, que teve o nimero do CdP

identificado em sua face, para que fosse possivel o rastreamento posterior de cada CdP.

a) b)
Fig. 5-03. CdP: a) metades dos CdP depois do rompimento com a identificagdo; b) pote de armazenamento
(Fonte: o autor)

e

SO L
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Na tabela 5-01 sdo apresentados os resultados médios dos ETr e da amplitude do

campo pléstico dos CdP para os diferentes TP em TC da liga estudada.

Tabela 5-01. Resultados médios do ensaio dos CdP, na liga Ti6Al4V ELI, em TC de CF a 48 h.

[MPa] % [GPa] | [MPa] |
Cpo
TP [h] Oesc Omax Orupt €esc €max | Erupt E P|Fa)st

CF 654,60 | 1125,67 | 1051,33 | 0,742 | 1,195 | 1,416 | 88,22 | 471,07
0,08 619,07 | 1176,67 | 1087,67 | 0,707 | 1,194 | 1,406 | 87,53 | 557,60
1 693,50 | 1179,00 | 1075,25 | 0,722 | 1,151 | 1,395 | 96,08 | 485,50
3 629,28 | 1171,33 | 1066,45 | 0,672 | 1,135 | 1,400 | 93,62 | 542,05
6 623,62 | 1153,40 | 1067,42 | 0,685 | 1,140 | 1,350 | 90,99 | 527,78
12 559,57 | 1157,67 | 1081,00 | 0,692 | 1,199 | 1,424 | 80,91 | 598,10
24 617,03 | 1194,00 | 1089,50 | 0,682 | 1,223 | 1,461 | 90,52 | 576,98
36 641,23 | 1201,00 | 1112,50 | 0,728 | 1,201 | 1,417 | 88,07 | 559,78
48 634,80 | 1177,00 | 1089,00 | 0,775 | 1,186 | 1,414 | 81,94 | 542,20
Fonte: o autor.

Para melhor visualizagao dos resultados da tabela 5-01, sao apresentados na figura

5-04, os graficos com a evolu¢do dos dados.

Ensaio 17-04-2019
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Fig. 5-04. Resultados dos ETr dos CdP em Ti6Al4V ELI da tabela 5-01; a) tensdo em fungdo do TP em
TC; b) deformagdo em fung¢do do TP em TC; ¢) médulo de elasticidade em fungdo do TP em TC. (Fonte: o
autor)

Nota-se que ocorre um aumento na Oesc a partir de 5 min de TP (figura 5-04). Em

1 h de TP o valor do Oesc atinge um valor maximo indicando um aumento significativo

nas tensdes internas, provocada pelo aumento no numero de discordancias e seus
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acimulos (Gu, 2013a). No mesmo tempo, vé-se pouca variagdo da deformacdo no
escoamento (Eesc), 0 que faz com que o E aumente quase na mesma intensidade da Oesc.

Entretanto, a partir de 1 h a liga comeca a apresentar novamente a redu¢@o da tensdo de
escoamento, alcancando o seu minimo em 12 h em TC, indicando alivio de tensdes
internas, podendo ser causadas pela formacdo de machas, tendo como forga motriz o
rearranjo das fases o e f (Gu et al, 2013a)(Gu et al, 2014), bem como a maior dispersao
da fase 3 nos contornos de graos da fase a. (Gu et al, 2018)

Na figura 5-04c observa-se o comportamento E da liga que apresenta também
alteracdes significativas em 1 h e 12 h de TP no TC. Uma vez que o E foi considerado
como o resultado da tensdo de escoamento dividido pela deformagao do material também
no escoamento, a combinacao entre os dois resulta no comportamento apresentado pelo
E. Este comportamento foi verificado em trabalho anterior mostrado na figura 5-05, onde
o valor do E muda com a temperatura na qual a liga ¢ tratada. Porém, neste estudo nao

foi considerado o TP em TC, como considerado no presente trabalho.

280 , l 1960
425 °F (254 °C)

240 1680
/_{20 °F (~196 °C)
200 ' ‘ " |1400

i v

|

’ | /110 *F (-79°C)
= 160 | 120 7
= =
= =
'§ / } Room temperature .§
2 120 200 ]'F [CRE) 840 8

%_:oo °F (204 °C)
~ | 600 °F (316 °C)
80 " 800 °F (427 °C) 50

/ 1000 °F (538 °C)
‘ 280

40

| ; 0
0 4 8 12 16
Deformacao 0,001 [pol/pol]

Fig. 5-05. Resultados dos ETr dos CdP em Ti6Al4V para diferentes temperaturas. Nota-se que as retas
referentes ao campo elastico da liga, para variadas temperaturas, apresentam diferentes inclinagdes que
representam os diferentes E para a mesma liga. (Fonte: adaptado de ASM, 2002)

Fatores como as condic¢des de tratamento térmico, espessura e forma dos materiais

e do CdP, orientacdo em relagdo ao sentido de laminagao ou extrusdo, temperatura de
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ensaio e as variaveis paramétricas dos ETr podem afetar os resultados das propriedades
mecanicas dos materiais (ASM, 2002). A apresentagdo da figura 5-05 ¢ de bastante
relevancia para confirmar que, em diferentes temperaturas, o E da liga Ti6Al4V sofre
variacao. Os ensaios realizados no presente trabalho indicam que, além da varidvel TC, o
TP € um fator relevante para a variagdo do E.

Para a investigacdo dos motivos que induzem a estas alteragdes, apds esta bateria
de ETr, os CdP foram embutidos de acordo com a norma ASTM E3-11, e submetidos ao
processo de preparagdo para microscopia (Ask et al, 1988), segundo a rotina apresentada

na figura 5-06.

—| silica Coloidal

Escolher Imagem Same  Polir CdP

v
Arquivar Imagem

v

e Ataque Kroll

Fig. 5-06. Fluxograma do processo de MO aplicada para os CdP submetidos ao ETr. (fonte: o autor)

Para o embutimento dos CdP, foi selecionada a resina de poliéster cristal, conforme
apresentado no capitulo 4.2.

Tomou-se o cuidado de embutir, lixar e polir os CdP antes da sua imersdo no N2L
para reduzir a0 maximo quaisquer tensoes externas induzidas, o que provoca alteragdes
microestruturais diferentes daquelas apresentadas pelo TP em TC, como mostrado na
figura 5-07. O unico tratamento posterior ao TC foi o ataque quimico para a revelagdo da
microestrutura.

A revelagao da microestrutura da liga estudada foi, entdo, feita pela solugdo de Kroll
(ASTM E407-07) como indicado nos capitulos 4.2 e 4.3. Para que houvesse boa
revelacdo, foi praticado o tempo de 3 min e 40 s para a liga que passou por TC, e de 3

min para a liga CF (sem TC).
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<)
Fig. 5-07. Embutimento dos CdP: a) cortes do CdP para a preparagdo das superficies; b) disposicdo das
partes do CdP no bloco embutido; ¢) CdP ja embutido no bloco de resina, (1) face lateral, (2) corte
longitudinal, e (3) corte transversal. (Fonte: o autor)

A figura 5-08 apresenta as imagens dos CdP com a revelacdo das microestruturas
observadas, que apresenta as diferentes fases da liga Ti6Al4V ELI. As imagens foram
tomadas em dire¢do paralela e perpendicular ao sentido de laminagdo da chapa para

melhor visualizagao das lamelas da fase §, como mostra a figura 5-09.
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e) f)
Fig. 5-08. Imagens com ampliagdo de 2500x em MO dos CdP da liga Ti6Al4V ELI, mostra a formagdo da

fase B (cinza escuro) sobre a fase a (cinza claro): a) CF em corte paralelo ao sentido de laminagéo; b) CF
em corte transversal ao sentido de laminagdo; ¢) apds 1 h em TC em corte paralelo ao sentido de laminagéo;
d) apos 1 h em TC em corte transversal ao sentido de laminagio; ¢) apds 12 h em TC em corte paralelo ao
sentido de laminacdo; f) apds 12 h em TC em corte transversal ao sentido de laminagdo. (Fonte: o autor).
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Fig. 5-09. Representacio paralela (L) e transversal (L) a diregdo da laminagio da chapa para visualizagio
das lamelas da fase . (Fonte: o autor)

Na figura 5-08 foi aplicada a avaliagao de area com auxilio do software ImageJ®
na distribui¢do da microestrutura nos CdP, sem TC e com TP de 1 h e 12 h. As conclusdes
sobre os célculos sdo:

1. Comparando a) com 32,82% com b) 21,54% de formagao da fase p no CdP que
nao sofreu TC, observa-se que a formagao da fase B ¢ diferente também na sua
forma. Isto se deve ao fato de que a fase ¢ formada em lamelas e, depende do
corte de observagdo. Se vé que L’ é mais alongada, que a formagdo circular L~
pela visualizagdo do corte da estrutura lamelar;

2. Comparando c¢) com 10,60% com d) 7,82% de formacao da fase f no CdP com
TP de 1 h em TC, observa-se que houve maior precipitacdo da fase B (escura)
sobre a fase a (clara) em c), no sentido L'. Em d) se observa uma dréstica
redu¢io da fase B no sentido L~, denotando que as lamelas estdo em menor
quantidade e mais finas. Isso indica que ha aumento da fase a no CdP;

3. Comparando e) com 31,81% com f) 28,98% de formagao da fase f no CdP com
TP de 12 h em TC, observa-se que ocorre, mais uma vez, aumento da
precipitacdo da fase B (escura) sobre a fase a (clara). Entretanto, a fase € mais
grosseira e precipitada e nos contornos de graos como observado em e).
Avaliando f), a distribuicao da fase  sobre a fase o também ¢ mais grosseira;

4. Entre a) sem TC e ¢) com 1 h de TP em TC, se observam alteragdes de forma,
quantidade e tamanho das lamelas da fase B no sentido L’;

5. Comparando a) sem TC e e) com 12 h de TP em TC, se observa o retorno da
precipitagdo intensiva da fase § sobre a fase a. No entanto esta precipitagdo ¢

mais grosseira, percebida ser, na sua maioria, nos contornos de grao da fase a;
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6. Entre b) sem TC e d) com 1 hde TP em TC, se observa diminui¢do na formagao
da fase B, sobre a matriz da fase a, sendo que a fase 3 esta concentrada e com
formagao mais grosseira no CdP com TP de 1 h em TC no sentido L.’’;

7. Comparando b) sem TC e f) com 12 h de TP em TC, observa-se que houve
modificacdo na disposi¢do da fase f em relacdo a fase a. A fase 3 apresenta-se
com maior concentra¢do em coldnias, tanto em L como L”;

8. E possivel visualizar, comparando as imagens dos CdP, que a formagio da fase
B sobre a fase o, tem diferentes concentra¢des e precipitagdes comparando L’
e L para os diferentes TP em TC. Também é possivel perceber que a fase B
sofre uma intensa redugdo de precipitacdo quando o TP € de 1 h, retornando a

aumentar quando TP ¢é de 12 h.

As imagens da figura 5-08 mostram alteragdo na concentracao da fase B sobre a
fase a influenciada pelo TC em relacdo a condi¢cdo sem tratamento, pela distribuicdo e
precipitacdo da fase B que promove alteragdo nas caracteristicas mecanicas (Gu,
2013a)(Gu2014a). Também o TP exerce influéncia, uma vez que o processo induzido
pelas tensdes nos graos, e na rede cristalina do material, estd relacionado com o
envelhecimento da liga em TC, com a correspondente acomodagdo das tensdes internas
ocasionadas pela contragdo da estrutura cristalina pela precipitacao da fase B. (Gu, 2018;
Gu, 2014)

A figura 5-08 confirma, por meio de avaliacdo da concentragdo das fases nas
imagens do MO, que a liga estudada sobre alteracdes na precipitacdo da fase  sobre a
fase a, de forma nao alternada, que estimula ainda mais a busca de explanagdes que
justifiquem esta alteragcdo. Estas alteragdes sdo as responsaveis pelas alteragdes nas

propriedades mecanicas da liga.

5.2 ETR - CDP 0,5 MM

Considerando a experiéncia e os resultados anteriores, este foi o tltimo ensaio de
tragdo realizado para a avaliacdo do comportamento mecanico da liga Ti6Al4V ELI,
considerando diferentes TP em TC.

Para estes ensaios, o equipamento de ensaio DL500 voltou a ser utilizado, com a

célula de carga até 500 kgf de capacidade, e utilizando o conjunto original das garras do

Tese CRF_Final 01 143



tipo pinga para fixa¢ao dos CdP, com a necessidade de uso das tiras de lixa para aumentar
a capacidade de tracdo sem escorregamento.
Os CdP tinham as mesmas dimensdes dos ensaios anteriores e tiveram as suas

rotinas de imersao e TP no TC divididos em duas principais estratégias:

1. Com rompimento do CdP

2. Sem rompimento do CdP

A proposi¢do deste ensaio € a obtencdo de amostras que serdo submetidas a
nanoindenta¢do, para a determinacdo do modulo de elasticidade e comparagdo com
aqueles obtidos pelos ETr.

Na primeira parte, serdo apresentados os resultados para o processo COM

ROMPIMENTO dos CdP e na figura 5-10 esté o plano de imersdo para este ETr.

Com Rompimento
Script: Carlos RF 25-07-19 completo

Banho 1 Py —
29/07/19 @ ﬂ
22f - 08:45h

/> 0 08:45 D X,Y,Z
———— 15 09:00 D a
—— 15 09:15 D b
— 15 09:30 D c
——» 15 09:45 D d
H————» 15 10:00 D =
‘ 15 10:15 D f
I:: 15 10:30 D g

a)
Fig. 5-10. Escala para os ensaios realizados em CdP COM ROMPIMENTO, 15 min de TP em TC. (Fonte:
0 autor)

O script foi revisado e ficou ajustado para o rompimento completo dos CdP. Em
seguida, a rotina de preparagdo dos banhos de imersao para os CdP foi efetuada, com o
uso do reservatorio de N2L, preparacdo dos acessorios e verificagdo inicial do
equipamento DL500, da mesma forma dos procedimentos anteriores.

Na tabela 5-02 sdo apresentados os resultados médios do ETr dos CdP e da

amplitude do campo pléstico, todos com TP de 15 min em TC como definido por
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Magalhdes em 2014 e Dong em 2007. Na tabela as amostras X,Y e Z nao foram

submetidas a TC e as amostras de A até G tiveram imersdo e TP por 15 min.

Tabela 5-02. Resultados médios do ensaio dos CdP COM ROMPIMENTO, na liga Ti6Al4V ELI (X, Y e
Z=sem TC; de A a G =TC por 15 min).

[MPa] % [GPa] | [MPa] |
Amostra Oesc Omax Orupt €esc Emax Erupt E Cpo
Plast
X 832,46 | 1.236,94 | 1.136,19 | 1,01 1,32 1,55 | 82,42 | 404,48
Y 818,54 | 1.231,34 | 1.116,60 | 0,90 1,29 1,54 | 90,95 | 412,80
VA 710,78 | 1.134,79 | 1.125,00 | 0,89 1,41 1,56 79,86 | 424,01
A 724,17 | 1.138,99 | 1.085,82 | 0,82 1,19 1,43 | 88,31 | 414,82
B 787,47 | 1.186,56 | 1.127,80 | 0,85 1,23 1,38 | 92,64 | 399,09
C 891,26 | 1.315,30 | 1.215,95 | 1,13 1,48 1,74 | 78,87 | 424,04
D 816,99 | 1.234,14 | 1.190,76 | 0,92 1,28 1,42 | 88,80 | 417,15
E 172,35 | 1.166,97 | 1.115,20 | 0,69 1,48 1,68 | 24,98 | 994,62
F 767,25 | 1.141,79 | 1.097,01 | 1,00 1,38 1,61 | 76,73 | 374,54
G 837,99 | 1.238,34 | 1.137,59 | 1,14 1,53 1,82 | 73,51 | 400,35

Fonte: o autor.

O ETr do CdP E nao foi considerado, visto que houve escorregamento do CdP nas
garras da alavanca do equipamento de ETr. Portanto, as médias apresentadas na figura 5-
11 ndo consideram estes valores.

Exceto pelo caso de escorregamento do CdP E, indicado pela seta vermelha na
figura 5-11c, os outros CdP no ETr mostram que, neste TP em TC, existe uma leve
tendéncia de reducdo do E, quando comparados aos resultados de ETr dos CdP X, Y e Z

que estdo a esquerda da linha verde na figura 5-11.
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Fig. 5-11. Resultados médios dos ensaios de ETr da tabela 5-02: a) tensdes; b) deformagdes; ¢c) E. X, Y e
Z s3ao CdP sem TC, a esquerda da linha verde, E CdP ndo considerado. (Fonte: o autor)

Na figura 5-12 apresenta-se a superficie proxima ao rompimento do CdP G, no
qual ¢ possivel a visualizagdo da deformagdo ocorrida na superficie. A imagem
apresentada na figura ¢ uma montagem por sobreposicdo de fotografias tiradas com
ampliacdo de 1000x, que proporciona a visualizacdo da superficie e das alteracdes

ocorridas no CdP.
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Fig. 5-12. Ampliagdo de 1000x da superficie do CdP, na regido de constricdo com rompimento, colchete
em vermelho. As flechas vermelhas indicam onde a superficie teve rugosidade pronunciada. (Fonte: o autor)

Na proxima etapa dos ensaios, serdo apresentados os resultados para o processo
SEM ROMPIMENTO dos CdP e na figura 5-13, que estavam no plano de imersdo para

este ETr. Ainda, nesta etapa foi definido um novo roteiro para o ensaio, com a deformagao
entre o limite de deformagdo elastica (Eesc) e a deformacdo plastica (Emax) para os CdP.

Os limites de deformagdo elastica e plastica foram determinados pelos resultados

apresentados na tabela 5-02.

Banho 1

30/07/19

32f - 08:30h
e

—

—_—

Fig. 5-13. Escala para os ensaios realizados em CdP SEM ROMPIMENTO, 15 min de TP para avaliagdo

do impacto nos CdP. (Fonte: o autor)
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A exceg¢do do script modificado, todas as outras atividades como imersao,

manuseio e preparacao dos CdP seguiram o padrdo utilizado nos ETr anteriores.

Na tabela 5-03 sdo apresentados os resultados dos ensaios para as condigdes

indicadas neste ensaio, com a apresentacdo da amplitude do campo pléstico.

Tabela 5-03. Resultados médios do ensaio dos CdP SEM ROMPIMENTO, na liga Ti6Al4V ELI em TC

por TP.
[MPa] % [GPa] | [MPa] |

Amostra Oesc Omax Orupt €esc | €max | Erupt E Cpo

Plast
X1 780,00 | 1.240,00 0,99 1,29 79,11 | 640,00
Y1l 368,00 | 942,00 0,79 1,29 46,52 | 574,00
Z1 726,00 | 1.152,00 0,91 1,29 80,22 | 426,00
Al 733,00 | 1.224,00 0,89 1,23 82,36 | 491,00
B1 741,00 | 1.108,00 0,89 1,27 83,45 | 367,00
Cl 755,00 | 1.170,00 0,87 1,17 86,48 | 415,00
D1 683,00 | 1.208,00 0,99 1,29 68,71 | 525,00
E1l 378,00 | 998,00 0,61 1,08 62,38 | 620,00
F1 744,00 | 1.138,00 0,87 1,14 85,32 | 394,00
G1 618,00 | 1.101,00 0,83 1,29 74,73 | 483,00

Fonte: o autor.

Os CdP Y1 e E1 foram os ETr considerados, visto que houve escorregamento nas

garras da alavanca do equipamento de ETr. Na figura 5-14 estao os graficos dos resultados

para melhor visualizagao.
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Fig. 5-14. Resultados médios dos ensaios, representativos da tabela 5-03 (flechas vermelhas sdo os
resultados ndo considerados: a) Tensdes; b) Deformagdes; ¢) valores de E. Os CdP X, Y e Z néo tiveram
TC, a esquerda da linha verde. (Fonte: o autor)

Das tabelas 5-02 e 5-03, calcularam-se as médias para os valores apresentados nas

tabelas 5-04 e 5-05.
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Tabela 5-04. Médias dos resultados entre CdP rompidos, sem e com TC na liga Ti6Al14V ELIL.

[MPa] % [GPa] |

Amostra Oesc Omax Orupt €esc | Emax | Erupt E
X+Y+Z

com rompimento 787,26 | 1201,02 | 1125,93 | 0,93 1,34 1,55 84,41
sem TC

Variagao % 2,15 0,68 147 | 534 | 0,75 | 229 | -1,50
com/sem TC

A+B+C+D+F+G

com rompimento 804,19 | 1209,19 | 1142,49 | 0,98 1,35 1,57 83,14
com TC

Fonte: o autor.

Quando comparadas as médias da tabela 5-04, para os CdP com rompimento, mas
sem TC e com TC, observa-se que os valores aumentam quando os CdP passam por TP

de 15 min em TC, a exce¢do do E, que sofre leve reducao.

Tabela 5-05. Médias dos resultados entre CdP sem serem rompidos, sem e com TC na liga Ti6Al4V ELIL

[Mpal % [GPa] |
Amostra Oesc Omax Orupt €esc | Emax | Erupt E
X1+Z71
sem rompimento 753,00 | 1196,00 -- 0,95 1,29 --- 79,66
sem TC
Variagdo % 540 | 3,16 | 632 | 465 | — | 065
com/sem TC
A1+B1+C1+D1+F1+G1
sem rompimento 712,33 | 1158,17 -—- 0,89 1,23 -—- 80,18
com TC

Fonte: o autor.

Comparadas as médias da tabela 5-05, observa-se que os valores de tensdo e
deformacdo diminuem quando os CdP passam a ter TP em TC, a excecdo do modulo de
elasticidade que sofre leve aumento. Estas caracteristicas de altera¢des nas propriedades
mecanicas j& foram relatadas nos ensaios anteriores e se presumem ser devido as
alteragdes entre as fases a e 5, bem como as tensoes geradas nas estruturas cristalinas pelo
TC (Gu et al, 2014a)(Dong et al, 2007).

Para a analise em nanoindentador, as amostras sofreram eletropolimento.
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5.2.1 ELETROPOLIMENTO

A preparagdo dos CdP para execucao do processo de nanoindentacdo passou pelo
eletropolimento a fim de deixar as superficies com a menor rugosidade possivel, evitando
a interferéncia na leitura do E.

O equipamento utilizado para o eletropolimento esta instalado no Instituto de
Bioengenharia do Hospital Erasto Gaertner — IBEG, marca Electromet4®, semelhante ao
apresentado na figura 5-15. Na figura 5-16 estd apresentado o detalhe do bico da célula
de polimento. Nesta célula foi colocado um anel, produzido em poliacetal® para
estabilidade do CdP durante o processo de polimento.

Embora o fabricante indique formulacdo de alguns eletrélitos para o
eletropolimento, todos agressivos e devendo ser manuseados com cuidado, o IBEG
gentilmente ofereceu o uso de seu eletrdlito proprio, desenvolvido para o eletropolimento
da liga Ti6Al4V ELI. Apds cada um dos CdP ser posicionado sobre o anel de suporte, o
ciclo de eletropolimento foi acionado, permanecendo por alguns segundos. Os CdP

foram, entdo, passivados e encaminhados ao nanoindentador.

Fig. 5-15. Detalhe do Equipamento Electromet4. (Fonte: o autor)
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CdPp

Anel de
Suporte

Fig. 5-16. Bocal para eletropolimento do equipamento Electromet4®, mostrando o CdP e o anel de suporte
fabricado em Poliacetal®. (Fonte: o autor)

A figura 5-17 mostra imagens do CdP eletropolido. E possivel perceber a

eficiéncia do processo no polimento superficial da pega.

Regido SEM
Eletropolimento
Regido COM
Eletropolimento
Regido SEM
Eletropolimento

Fig. 5-17. Face do CdP apos passar pelo eletropolimento. (Fonte: o autor)

A principal diferenca entre o polimento mecénico e o eletroquimico estd na
qualidade da superficie. Enquanto o polimento mecanico arranca material e deixa a
superficie com rugosidade aparentemente menor ou faz a deformagdo dos graos da

superficie pela deformagdo mecanica, o eletropolimento faz o polimento da superficie de
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base com a sua rugosidade original, ou seja, o eletropolimento reduz muito pouco a
rugosidade da superficie, pois faz a retirada de material em escala micrométrica.
A tabela 5-06 mostra os CdP que foram selecionados para serem submetidos ao

eletropolimento.

Tabela 5-06. CdP selecionados para eletropolimento.

# CdP MP Tempo [h] | Rompimento
1 45F Ti6Al4V ELI CF sim
2 46D Ti6Al4V ELI TC sim
3 477 Ti6Al4V ELI CF ndo
4 48F Ti6Al4V ELI TC nao
5 49Y1 Ti CP CF sim
6 50C Ti CP TC sim
7 58C Ti CP CF ndo
8 59A Ti CP TC ndo

Fonte: o autor.

Apos executado o eletropolimento, os CdP passaram por mais uma sele¢do para
avaliacdo adicional da sua condicao superficial, como mostra a figura 5-18. Aqueles que
apresentaram superficie sem riscos e mais planicidade, com melhor polimento, foram

enviados a UEPG para execu¢do do ensaio de Nanoindentacao.
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g) h)
Fig. 5-18. Imagens dos CdP com face eletropolida com ampliacdo de 250x: a) face do CdP 45F; b) face do
CdP 46D; c) face do CdP 47Y; d) face do CdP 48F; e) face do CdP 49Y1; f) face do CdP 50C; g) face do

CdP 58c¢; h) face do CdP 59A. (Fonte: o autor).

Chama a atencao na figura 5-18, que as superficies dos CdP mostrados em figura
5-18a até figura 5-18d sdo mais lisas, com pouca formagao das superficies que mostram
sinais dos planos de deslizamento do material submetido ao ETr (liga Ti6Al4V ELI). Na
figura 5-18e até a figura 5-18h, é possivel visualizar a rugosidade ocasionadas pelos

planos de deslizamento (Ti CP).

5.2.2 NANOINDENTACAO

Depois do eletropolimento efetuado nos CdP e escolhidas as amostras pelas
superficies mais lisas, foram enviadas para nanoindentacao em equipamento de instalado
na UEPG, conforme apresentado na figura 5-19. Para a fixacdo dos CdP no equipamento,
foi confeccionado uma base cilindrica, figura 5-20, em Aluminio e os CdP foram fixados

para o ensaio com o uso de cola a base de cianoacrilato de alta viscosidade.
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a) o b)
Fig. 5-19. Nanoindentador ASMEC®: a) vista frontal; b) detalhe da mesa de teste. (Fonte: o autor)

a) b)

Fig. 5-20. Acessorios do nanoindentador: a) base para ensaio dos CdP; b) porta amostra fabricada para ser
encaixada na base de ensaio. (Fonte: o autor)

Os ensaios foram executados e os resultados foram coletados ¢ tratados, a fim de
resultarem no valor do E.

Na tabela 5-07 estdo apresentados os numeros dos CdP ¢ os seus resultados mais
importantes, bem como a relacdo entre as leituras. A lista completa de resultados esta
apresentada no anexo I, pois nem todos os CdP preparados no ensaio anterior foram

utilizados nesta etapa.

Tabela 5-07. Resumo dos resultados médios de nanoindentacdo para os CdP selecionados nos ensaios
anteriores.

CdP Média de E [GPa] E [GPa] AE [%]
Medicdes Nano ETr Nano/ETr
46D 12 122,46 88,80 37,9
46F 10 112,64 76.73 46,8
477 9 88,07 80,22 9,8
48F 12 74,53 85,32 -12,6
58C 14 101,28 103,00 -1,7
59A 13 101,74 102,90 -1,1

Fonte: o autor
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Verifica-se na tabela 5-07, a coluna mostrando a Média de Medigdes para cada
CdP. A figura 5-21, apresenta graficamente as diferencas entre os resultados de

Nanoindenta¢ao e ETr dos CdP.

Nanoindentagdo x ETr

Médulo de Young [GPa]

70

60
46D 46F a7y 48F 58C 59A

—8—Enano —&—E Etr cdp

Fig. 5-21. Valores médios de E determinados por meio da nanoindentagéo e calculado por ETr para os CdP

Apesar de algumas diferencas, nota-se que para os CdP 48F, 58C e 59A, os valores
foram relativamente proximos, mostrando uma boa relagdo entre os valores de E
determinados pelos métodos diferentes.

Por ser uma ponta em escala nanométrica, a nanoindentacdo ¢ extremamente
sensivel as irregularidades superficiais, podendo resultar em dados inexatos. (Larsson,
2004)(Pintaude et al, 2014)

Apesar do polimento os CdP ainda continham certa irregularidade superficial e,
por este motivo, muito cuidado na selegdo dos pontos de indentagdo foi dispensado para
minimizar este efeito.

As imagens das nanoindentacdes sdo mostradas na figura 5-22, onde as marcas
triangulares indicadas pelas setas vermelhas sdo resultado da penetragdo da ponta de
indentagdo, que sdo efetuadas de forma automatica e bastante precisa. Nota-se, pela
figura, que a amostra eletropolida apresenta as indentacdes melhor definidas sendo,

portanto, mais confiavel.
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b)
Fig. 5-22. Imagens tirados do sistema de cameras do nanoindentador ASMEC®. As flechas vermelhas
indicam as marcas triangulares de indentagdo da ponta Berkovich de ensaio para leitura. a) CdP que néo
passou pelo processo mecanico de preparacdo da superficie; b) CdP que passou pelo processo de
eletropolimento. (Fonte: o autor)
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Na figura 5-23 estdo as imagens dos CdP da tabela 5-07, que passaram pela
nanoindenta¢do. Na imagem da esquerda esté a selecao do campo e da direita a marcagdo

deixada pela ponta de endentagao.
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k)
Fig. 5-23. Imagens tiradas pelo sistema oOtico do nanoindentador durante os ensaios. Nas imagens da
esquerda esta a verificag@o e escolha do campo para o ensaio e da direita, a imagem apds o ensaio executado,
com a visualiza¢do das marcas da ponta do nanoindentador: a) e b) CdP 46D; c) e d) CdP 46F; ¢) e f) CdP
47Y; g) e h) CdP 48F; i) e j) CdP 58C; k) e 1) CdP 59A. (Fonte: o autor)

E importante ressaltar que os valores do E determinados pelo ETr estio
relacionados a deformagdo da se¢do de ensaio do CdP e, por isso, diferentes aspectos de
deformacao entre as fases presentes na liga, microtrincas, e planos de escorregamento das

estruturas cristalinas afetam os resultados (Milman et al, 2011). O ensaio de
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nanoindentag¢do, no entanto, realiza a leitura localizada considerando a influéncia das
estruturas cristalinas na deformacdo (Hernot et al, 2006) e escoamento localizado do
material sendo, portanto, altamente dependente do paralelismo da face e da extremidade
do indentador. Certamente uma leitura no ponto exato em uma discordancia cristalina, ou
em um contorno de grdo, ndo serd idéntica aquela do meio de um grdo, uniforme e
estruturalmente homogéneo (Gee et al, 1996)(Pintaude et al, 2014). Por isso, sdo
efetuadas vérias leituras e considerada a média delas.

No Anexo I estdo apresentados todos os resultados obtidos pelas leituras do ensaio

com o nanoindentador.

5.3 ENSAIO COM FBG - CDP 0,S MM COM TP EM TC

Para validar os resultados do médulo de elasticidade extraidos dos ETr e da
nanoindentag¢ao, foi realizado o ensaio de TP em TC nos CdP da liga estudada, com leitura
das deformagdes durante a imersdo por meio de FBG. Como este método ¢ bastante
sensivel, como apresentado na seccio 2.6, deseja-se avaliar as consequéncias e efeitos
para a validagdo e interpretacao das variagoes.

A rotina do ensaio, que ¢ apresentada na figura 5-24, foi utilizada nos ensaios em
um CdP. O ensaio consiste em fixar uma FBG no CdP, com o uso de adesivo Epoxi
Profissional® cujas caracteristicas e comportamento sdo conhecidos. Esta fixacao foi
efetuada com antecedéncia de 24 h, para garantir que o adesivo estara completamente
curado no momento do ensaio. Caso esta cura ndo seja completa, o resultado pode ser o
descolamento do adesivo da superficie do CdP, deixando-a ndo conectada ao substrato e,

portanto, insensivel a leitura de modificagdo dimensional deste.
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Fig. 5-24. Fluxograma para o ensaio de 24 h de TP em TC do CdP para a leitura por Fibra Otica. (Fonte: o
autor)

Na Figura 5-25 ¢ apresentada a sequéncia de preparacao do CdP para a fixacdo da
FBG no CdP. Trata-se da colagem de calgos nas extremidades do CdP a fim de permitir
que exista um canal de protecao, pelo qual passa a FBG fixada com o adesivo epoxi ja

mencionado.

CdP para ETr
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\

\

Calgos

FO

———

a)
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b)

©)
Fig 5-25. Sequéncia de montagem da FBG e dos calgos no CdP para aumentar a protegdo mecanica durante
o ensaio de TP em TC. (Fonte: o autor)

A FBG ndo deve ser colada nas regides de estric¢do do CdP, pois em concordancia
anorma, esta é a regido que sofre deformacgao e rompimento, ou seja, aquela que se deseja
fazer as medi¢des. ApoOs concluida a preparagao do CdP com a FBG, o conjunto foi
conectado nos equipamentos de leitura de dados, segundo a Escala de Banhos mostrada

na figura 5-26.

Escala de Banhos

Banho 1 @ @ ETr
22f - 09:00h 42f - 09:00h
\——> 0 9Sh

D
1 10h D+1 =«
12 10h D+1 *

Fig 5-26. Escala de Banhos usada para a preparag@o dos ensaios. (Fonte o autor)

Na sequéncia, foi instalado o interrogador (Micron-Optics, SM125®), faixa de
operagao entre 1520 nm e 1570 nm e resolugdo de 5 pm, para a leitura dos dados na FBG,
conforme as fotos apresentadas na figura 5-27 e a imersao em N2L foi efetuada no proprio

reservatorio disponibilizado pelo Laboratério de Cultivo Celular (PUCPR).
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e)
Fig 5-27. Imagens do ensaio com FBG: a) vista do painel do interrogador de Spm ; b) imersdo do CdP com
a FBG no reservatorio de N2L; ¢) leitura logo apds imersdo no N2L; d) leitura com 24 h de TP em TC; e)
exemplo com ampliacdo da leitura aprox. em 1 h de TP; f) exemplo com ampliacao da leitura aprox. em 12
h de TP. (Fonte: o autor)

A tabela 5-08 indica a sequéncia das leituras do TP em TC por meio de FBG.

Tabela 5-08. Tabela de ensaios dos CdP preparados com FBG

CdP TP Tipo Ensaio
076 CF Leitura FBG
077 1h Leitura FBG
077 12h Leitura FBG
077 24h Leitura FBG

Fonte: o autor

Tese CRF_Final 01 163



A primeira aquisi¢do de dados com o interrogador foi efetuada na FBG colada ao
CdP em Ti6Al4V ELI para a verificagdo do comportamento do sensor FBG para
temperaturas criogénicas. Na figura 5-28 esta apresentado o resultado que indica: (a) a
leitura da variagdo do comprimento de onda em funcdo do TP em criogenia e (b) a

observacao do decréscimo da temperatura (°C) , em funcdo do TP em criogenia (s).

02 50
0.0} S r— 1 0 —— r—
0.2} - ] R ! .

=04} £ -50
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Fig. 5-28. Ensaio experimental para a FBG na criogenia (a) variagdo da deformagdo [nm] como fungdo do
TP [s] e da temperatura em [°C], (b) temperatura [°C] em relagdo ao TP [s]. (Fonte: o autor)

Em seguida, conforme o roteiro de banhos mostrado na figura 5-26, foram
efetuadas novas leituras para a identificagao dos dados coletados. A sequéncia da figura
5-29 (a) ilustra a aquisicao dos dados na FBG colada ao CdP de Ti6Al4V ELI (em verde)
e a aquisi¢do dos dados na FBG livre (em vermelho) Assim, na figura 5-29 (b) ¢ mostrada
somente a influéncia da deformagado/variacao do comprimento de onda [nm] do CdP em
fun¢do do TP em TC desejado para este estudo. Ou seja, corresponde a subtragao entre:
(1) os dados de deformagdo sob influéncia da temperatura ao longo do tempo (Gréafico
5.29 (a) - em verde) e (2) os dados somente da acdo da temperatura ao longo do tempo

(i.e. a curva do Gréafico 5.28 (a)).

Tese CRF_Final 01 164



0.2 -
A:gg : rr= DEFORMACQO + TEMPERATURA E-OZ L ‘
—«— DEFORMAGAO
E’:?g: ! = ] 5'04
g-12¢ Q-06
<38l ~-08
¢ :8 ] 1.0} —— DEFORMAGAO
20} - !
| ——— 2] . | |
24 525000 50000 75000 100000 0 25000 50000 75000 100000
a) b)

Fig. 5-29. Graficos com as diferentes variaveis determinadas em relacdo ao tempo [s], utilizados para a
identificagdo das varia¢des ocorridas nos CdP fornecidos pelo interrogador de 5 pm: a) deformacao [nm]
como fungdo do TP [s]; b) deformagao[nm] e temperatura [°C] como em fung¢do do TP [s]. (Fonte: o autor)

Os gréficos dos resultados de deformagao mostram uma faixa larga na horizontal
ao longo do TP, o que desperta curiosidade para a sua verificagdio com maior
aproximagao, de modo a avaliar se existe significativa variacdo dos resultados em escala
nanométrica. Essa avaliagdo também ¢ mostrada na sequéncia.

A seguir estdo apresentados os tempos de andlise, para que a regido ampliada
(zoom) nos graficos, fosse aplicado:

1 — No instante da imersao em N2L;
2—Com TP de1hem TC;

3—-ComTPde 12 hem TC;

4 — No instante da retirada do CdP do N2L.

Na figura 5-30 esta apresentado o instante da imersdo em N2L, sendo o tempo de
0 s considerado como aquele no qual o CdP efetivamente foi mergulhado no liquido. A
deformacao percebida na contracao do CdP, identificada pela FBG, tem a duracao entre
o instante 0 s e 8 s. A partir de 8s ¢ perceptivel que o CdP cessa a contracao devido ao
TC. Pesquisas tém sido feitas com o uso das FBG a fim de determinar o seu
comportamento em TC, como sensores de temperatura ¢ deformacao (Lima Filho et al,
2014). Aqui vale salientar uma importante caracteristica da FBG, a sua estabilidade
dimensional em relagdo a temperatura na qual o sensor estd imerso, apresentando

resultados confiaveis , o que garante que a sua leitura ndo tem qualquer histerese (Lima
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Filho et al, 2014); sendo assim sua grande sensibilidade térmica confere estabilidade
dimensional (Miguel-Soto et al, 2017). Desse modo, a contrag¢do percebida na figura se

deve exclusivamente as deformagdes ocorridas no CdP.

0.0 p—oe—ooome, l—_ DEFORMA(;AO'I
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Fig. 5-30. Deformagdo [nm] pelo tempo [s] no instante da imersdo em N2L. E possivel perceber que, apesar
de abrupta, a deformagdo tem patamares (ndo linearidade) que indicam comportamento a ser estudado,
indicados pelas setas vermelhas. (Fonte: o autor)

De forma analoga, os instantes de aquecimento foram apresentados a fim de
verificar o desempenho da dilatagdo do CdP, apds retirado do TC. Na figura 5-31 ¢
possivel observar, de forma semelhante ao resfriamento, que a regido ampliada (zoom)
mostra a dilatagdo feita de forma ndo continua, pelas suas inflexdes. Quando foi efetuado
0 zoom para andlise da dilatacdo no ponto de retirada do TC, optou-se por mostrar o €ixo
do tempo considerado como zero (por meio do software de controle: Origin); sendo assim
para facilitar tal anélise, o eixo do Tempo mostrado na figura aparece com nova contagem
a partir de 0 s (no instante da retirada do TC). A figura 5-31 ilustra particularidades
especificas de acordo com a regido de analise, por exemplo, em (a) apresenta-se o
aquecimento durante o periodo de retorno do TC até atingir a temperatura ambiente (21 °
C), em (b) a andlise foi na regido de ampliacdo entre 0 s ¢ 87 s, e em (c) ampliacdo

proximo ao instante de retirada do TC, detalhando as oscilagdes em escala nanométrica.
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Fig. 5-31. Deformacdo em ACO com a dependéncia do tempo (0 s = instante de retirada do TC): a)
Aquecimento completo entre TC e a temperatura ambiente (21 ° C) que levou cerca de 150 s (flecha
vermelha = mudanga de comportamento da dilatagdo durante o aquecimento, seta azul = possivel ruido de
leitura); b) Ampliaco entre 0 s e 87 s para avaliar a mudanga de comportamento no instante 45 s apos
retirado do TC; ¢) amplia¢do da curva de deformag@o proximo ao instante de retirada do TC. A elipse azul
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mostra o detalhe do comportamento da dilatacdo do CdP nos instantes iniciais do aquecimento, que chama
a atencdo pelas oscilacdes em escala nanométrica. (Fonte: o autor)

A avaliacdo do comportamento da deformagdo durante as 24 h de TP em TC, foi
realizada da mesma forma que os graficos anteriores, exceto pela determinagdo de um
tempo especifico para que o Tempo ndo seja considerado zero novamente. Na figura 5-
32 esta a ampliacao dos resultados no intervalo de 0 s até¢ 86400 s (i.e., durante as 24 h)

de permanéncia na criogenia.
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Fig. 5-32. Deformagdo durante o TP de 86400s. Devido a pouca ampliag¢do ndo se pode perceber os detalhes
de oscilagdo da deformacdo, no entanto, sua magnitude esta entre -1.169nm e -1.160nm, o que indica que
ocorre variagdo da deformacdo ao longo do TP. (Fonte: o autor)

A figura 5-33 mostra os milhares de dados retirados pelo sistema com FBG
durante a imersdo do CdP em TC. Claramente, ocorrem variagdes na deformagao, mesmo
sem interferéncia de uma forca externa, pois o sistema estd imerso completamente no
reservatorio e sem interferéncia externa. A variagdo de deformacao ao longo do TP em
TC ¢ de extrema importancia para entender o comportamento da FBG nestas condic¢des
criogénicas.

Na figura 5-33 estdo apresentados o comportamento da deformagao (variagao do
comprimento de onda) de acordo com o TP de 3600 s (1 h), onde ¢ possivel verificar o

comportamento dimensional do CdP ao longo deste periodo.
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Na figura 5-33 (b) observa-se que o material da liga estudada tem variagdo
dimensional entre -1,1633 nm e -1,1663 nm aproximadamente (0,26%), que indica
alteracdes nas caracteristicas fisicas do CdP ao longo do TP, uma vez que estas variagdes

nao sao resultantes de histerese da FBG. (Lima Filho et al, 2014)
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Fig. 5-33. Deformagao durante o periodo de até 4320 s (1,2 h) em TC: a) visualizagdo ampliada da variagdo
de deformagdo em nm; b) grande ampliacdo, na qual € possivel visualizar a oscilagdo da deformacdo no
CdP ao longo do TP em TC. (Fonte: o autor)

Uma andlise simular foi efetuada para TP de 12 h, mostrado na figura 5-34, cujos
resultados apresentam variagdo dimensional entre -1,1625 nm e -1,1672 nm

aproximadamente (0,40%).
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Fig. 5-34. Imagens para 12 h (43200 s) de TP em TC: a) deformag@o com ampliag@o para visualizagdo da
oscilag@o da deformagdo do CdP em nm; b) o mesmo ponto de TP, mas grande ampliagdo, no qual ¢ possivel
visualizar a oscilagdo na deformagdo ao longo do TP. (Fonte: o autor)

Na figura 5-35 estdo os resultados sobrepostos das deformacdes em TP para 1l he
12 h. Nota-se comportamento similar nos dois TP, com amplitudes semelhantes para
deformacao. O perfil vermelho (1 h de TP) e o perfil azul (12 h de TP) tém comportamento
semelhante, com varia¢des de amplitude de deformacgao, sem histerese. (Lima Filho et al,

2014)
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Fig. 5-35. Sobreposigdo dos graficos para 1 h (vermelha) e 12 h (azul) de TP em TC. Observa-se que as
variagdes sdo proximas em amplitude e frequéncia. (Fonte: o autor)

Como mostram as figuras anteriores, ocorre oscilagdo na deformacao dos CdP ao
longo do TP em TC, em escala nm e, portanto, na escala da rede cristalina do material
(Gu et al, 2013a)(Gu et al, 2018). Esta alteragao dimensional pode explicar as variagdes
observadas no modulo de elasticidade obtidos por meio dos ETr e confirmados na
avaliag¢do por nanoindentacdo. Na figura 5-35, como nas figuras anteriores, ¢ perceptivel
que variagdes dimensionais continuam a ocorrer ao longo do TP em escala cristalina e
ciclica.

Confirmada a variacdo do modulo de elasticidade com o TP em TC e, de acordo
com os resultados apresentados nas imagens de MO, pode-se sugerir 0 mecanismo por
meio do qual as propriedades mecanicas da liga sdo alteradas.

O mecanismo de deformagdo da fase a da liga Ti6Al4V na RT ¢ o deslocamento
das discordancias, enquanto que na fase ¢ a formacdo de maclas. Em TC, mais

discordancias do que as presentes na liga em RT sdo continuamente geradas. Tem sido

Tese CRF_Final 01 171



sugerido que, com pequenas deformagdes impostas, as discordincias se aglomeram
formando blocos e, eventualmente, esses blocos se encontram em angulos de diferentes
orientacdes, gerando subgraos que, por sua vez, refinam a microestrutura e aumentam a
resisténcia mecanica da liga (Aranfard et al, 2015), como observado nas deformagdes dos
resultados de ETr para 1h de TP em TC, na ordem de 0,8%.

Outro comportamento interessante acontece em 12 h de imersd@o em N2L, quando
o modulo de elasticidade e a Gesc sofrem alteragdes em relagdo aos valores apresentados

na liga CF e depois de TP de 1 h, ampliando também o campo eléstico para a liga. Os
metais CCC e HC, como a liga Ti6Al4V ELI tendem a formar maclas quando
deformados em baixas temperaturas. Especialmente nos metais CCC, como o Al, o
principal mecanismo de deformagcdo na RT ¢ o deslocamento de discordancias,
prevalecendo aquelas em hélice. Supde-se que as maclas ocorrem quando as
discordancias ndo conseguem mais acomodar a deformagao pléastica imposta pela taxa da
carga aplicada e, entdo, outro mecanismo ¢ necessario (Zhang et al, 2016)(Clausen et al,
2008). Portanto, considerando que as discordancias em hélice precedem a formacao das
maclas, € razodvel assumir que, na TC, o nimero de maclas aumenta constantemente e,

como a relaxacgdo da tensdo ocorre nos graos com o aparecimento das maclas (Zhang et

al, 2016)(Florando et al, 2016), o valor do E e da Gesc diminui, como visto nos resultados

dos ETrno TP de 12 h.

Pelas imagens do MO na figura 5-08, nota-se um aumento da fase § nos contornos
dos graos da fase a equiaxial em TP de 12 h em TC. Em metais ndo ferrosos, o
resfriamento em N2L causa aumento das tensdes residuais, cuja intensidade depende no
tempo de permanéncia na TC. As tensdes residuais geradas pela diminui¢do da constante
de rede acumulam energia de deformacdo, a qual induz a precipitacdo da fase . (Sonar
et al, 2018)(Lai et al, 2016)

No entanto, a composicao da fase P instdvel precipitada afeta o mecanismo de
deformacdo como as transformacgdes induzidas por tensdo, na fase martensitica o
reversivel. Alguns estudos mostram que, sob carregamento, a fase [ instavel se
transforma em martensita o” contendo maclas em sua estrutura, sendo estas formadas
pelas oscilagdes na deformagdo durante a transformacgao de fase (Matsumoto et al, 2009).
No caso do presente estudo, ¢ possivel notar a oscilagdo na deformagao pelos resultados
dos ETr. O volume formado de martensita a”, uma fase intermedidria aquelas observadas

em MO, depende da temperatura ¢ do volume da fase P presente na liga. Portanto, ¢
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possivel sugerir que a formacao das maclas na fase martensita a”, também intermediaria,
foram as responsaveis pelas variagdes no modulo de elasticidade e nas tensdes verificadas
nos resultados dos ETr, pois as maclas sdo mecanismos de alivio de tensdes (Kolli et al,
2015)(Ji et al, 2019)(Elmay et al, 2017)(Dey et al, 2005)

A formagdo da fase B instavel ¢ dependente do tempo. Portanto, depois de 12 h de
TP em TC, a fase o comega a nuclear juntamente com o aumento do nimero de
discordancias e o processo observado entre S min e 1 h de TP se repete até 24 h de TP em
TC. O comportamento oscilatorio continua com o aumento do TP, como observado nos

resultados dos ETr. No entanto, a diferenca entre os maximos ¢ os minimos das curvas

do moédulo de elasticidade, da Oesc parecem diminuir com o aumento do TP enquanto

Omax parece aumentar, sugerindo uma tendéncia a estabilidade dos valores com o

consequente aumento do campo plastico da liga.

Quando uma deformacdo ¢ imposta na liga Ti6Al4V na TC, as maclas sdo
formadas em ambas as fases a e  (Dong et al, 2007). No entanto, pode-se observar que
mecanismos mais complexos ocorrem quando essa liga € tratada em TC, como mostra os
resultados apresentados. Além disso, os resultados do ETr e da FBG, mostram que a liga
Ti6Al4V ELI tem comportamento mecanico dindmico quando tratada em criogenia e este
comportamento ¢ afetado pelo TP em TC. Portanto, ndo € correto que se conclua que o
tratamento criogénico na liga Ti6Al4V aumenta ou diminui a sua resisténcia mecanica,

sem vincular esta propriedade com o TP em TC.

6. CONCLUSOES

A investigacdo efetuada nos ensaios piloto, capitulo 3, apresentaram resultados
nos ETr que confirmam variagdo nas propriedades mecanicas da liga Ti6Al4V ELI Os
resultados apresentam modificagdes no comportamento das propriedades mecanicas
como tensoes, deformacdes e modulos de elasticidade, que variam ao longo do TP em TC

e as figuras relacionadas a cada ensaio piloto deste capitulo demonstram estas variagdes,
0 que torna possivel identificar a amplitude varidvel entre a Gesc € @ Omax, 0 campo

plastico, ao longo dos ensaios. Existem TP nos quais a amplitude do campo pléstico ¢
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menor e aqueles nos quais a amplitude ¢ maior, como resultados infere-se que os
processos de fabricagdo podem ser beneficiados por esta variagdo, uma vez que sdo
dependentes do campo plastico da liga.

Os ensaios apresentados nos capitulos 5.1 e 5.2 foram executados nos TP de 0,08
h; 0,25 h; 1 h; 2 h; 3 h; 6 h; 12 h; 24 h; 36 h; 42 h e 48 h e mostraram que ocorre variacao
no campo plastico e no modulo de elasticidade da liga proposta. Pode ser concluido que
o TP em TC altera o campo plastico da liga estudada porque, da tabela 5-01, a analise da
variacdo dos resultados de tensdes mostra que ao longo dos diferentes TP o campo
plastico apresenta diferencgas que variam de 471,07 MPa para CF até 598,10 MPa para 12
h de TP sendo para 1 h de 485,50 MPa e para 12 h atinge o seu maximo com 598,10 MPa
que representa amplitude de 112,60 MPa, uma variagao de 23,19% do campo plastico.
Para o modulo de elasticidade, a tabela 5-01 apresenta que o valor maximo atingido ¢ de
96,08 GPa em 1 h e o minimo de 80,91 GPa em 12 h de TP, seguindo a inflexdo que
ocorre nos resultados de tensao.

Por outro lado, da tabela 5-02 quando o TP de 0,25 h, a variagdo demonstrada no
campo plastico tem o minimo de 374,54 MPa e o maximo de 424,04 MPa, ou seja, uma
amplitude de 49,50 MPa que representa 13,22% de variacdo do campo plastico.
Entretanto, a tabela 5-03 ndo pode ser considerada para a analise do campo plastico

porque o ETr foi interrompido dentro do campo plastico, ou seja, antes de atingida a

Omax.

O modulo de elasticidade sofre a influéncia do TP em TC, pois na figura 5-04
observa-se que existem as inflexdes de maior intensidade com maximo de 96,08 GPa em
1 h e com minimo de 80,91 GPa em 12 h de TP. Com a mesma analise, observando a
figura 5-11, € possivel perceber que o modulo de elasticidade tem comportamento
oscilante em relagdo ao valor de CF, a excegao do resultado perdido do CdP E. Embora
na figura 5-14 seja possivel observar comportamento de leve aumento desta propriedade,
ndo ocorre alteracdo ou inflexao significativa, a excecao dos CdP Y1 e E1 perdidos por
escorregamento do CdP, portanto em um mesmo TP o resultado tende a ter variagdao com
pouca amplitude.

Nas imagens apresentadas na figura 5-08 fica claro que ocorrem variagdes nas
concentragdes e formacdo das fases o e  na liga estudada, dependente do TP em TC.
Observa-se que na direcdo paralela de laminacdo (L) no CdP CF apresenta 32,82% de

concentragdo da fase P, que se reduz para 10,60% quando TP é de 1 h e volta a crescer
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para 31,81% quando TP ¢ de 12 h. De igual forma, na dire¢ao perpendicular de laminagao
(L") a concentragdo da fase b ¢ de 21,54% no CdP CF, reduzindo para 7,82% quando o
TP ¢ de 1 h e volta a crescer para 28,98% quando o TP ¢ de 12 h. Assim, com base nas
imagens que demonstram a concentracdo e a formacao da fase 3 sobre a fase o, pode-se
afirmar que o TP ¢ um fator determinante na concentracao e forma das fases nesta liga.

A figura 5-21 demonstra a evolugdo dos resultados médios dos moédulos de
elasticidades dos CdP apresentados na tabela 5-07, que resume os resultados médias das
tabelas 5-02 e 5-03. Embora os CdP 46D e 46F ndo apresentem resultados proximos entre
nanoindentagao e ETr, os demais sdo significativamente proximos e se pode compreender
dentro da variacdo que a propria literatura (ASM, 2002) considera como natural desta liga
quando sem TC. Outro fator de importante relevancia € a incerteza de algumas medigdes,
ocasionada pela superficie dos CP 46D e 46F, que foram submetidos ao eletropolimento
mas nao estavam mecanicamente polidos, permanecendo com maior grau de erro na
indentacdo e a superficie no material indentado (Gee et al, 1996). Uma vez que os outros
CdP do ensaio estavam com polimento mecanico, os resultados se aproximam bastante
daqueles obtidos em ETr. Isso permitindo assumir que o modulo de elasticidade tem o
comportamento como demonstrado nos ETr e a nanoindentagao confirma os valores por
aproximacao.

O estudo de deformacao com a FBG, depois de serem descontados as influéncias
da temperatura sobre a fibra, oferece dados precisos e com grande acuracidade em escala
nanométrica da estrutura metélica, tendo mostrado, no presente estudo, ser uma
ferramenta importante para a determinagao de eventos relacionados com as deformacdes
sofridas pela liga quando imersa em N2L.

Os resultados apresentados pelo ensaio com FBG, as figuras 5-30, 5-31, 5-33, 5-
34 e 5-35 mostram variagdes de contracdo e relaxamento dos sistemas cristalinos que
demonstram a dindmica que ocorre em escala nanométrica na liga, em tempo real, com
grande quantidade de dados. Os resultados de deformacao apresentados pela FBG em TP
de 1 h, mostram deformacgdes na liga imersa em N2L entre -1,1635 nm e -1,1663 nm, ou
seja, uma variacao dimensional de 0,0028 nm (0,028 A) que representa 0,24%. Para os
resultados em TP de 12 h, ocorreu variagdao entre -1,1625 nm e -1,1673 nm, o que
representa variacdo dimensional de 0,0048 nm (0,048 A) que representa 0,41%. A
variacao de 0,0048 nm ¢ 0,9% do parametro de rede “a” de uma estrutura cristalina HC

(a=0,295 nm e ¢ = 0,468 nm), a estrutura do Ti sendo que o raio atdmico (Ra) de um
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atomo de Ti ¢ de aproximadamente 0,1445 nm e a deformacao representa 3,32% do seu
Ra.

Portanto, se conclui que a liga submetida ao TP em TC sofre contragdes e
relaxamentos em escala nanométrica que induzem a formacao de discordancias e de
maclas, assim como a precipitacao da fase a ou B, dependendo do TP, resultando nas
variagoes das propriedades mecanicas confirmadas pelos ETr.

Em andlise conjunta dos resultados obtidos pelos ETr, MO e FBG, pode-se afirmar
que as alteracdes nos parametros de rede nos primeiros minutos em TC (até TP de 1 h)
fazem com que discordancias sejam criadas. Estas discordancias entdo se movimentam
até que, eventualmente, se encontram em orientacdes diferentes formando subgraos de
fase o que refinam a estrutura e aumentam a resisténcia mecanica da liga. De 1 h até 12
h em TP, ocorre a precipitacdo da fase B nos contornos dos graos da fase a, € neste
contorno de grao o principal mecanismo de alivio de tensdes ¢ a formag¢ao de maclas, cuja
maior intensidade ocorre em TP de 12 h, que tem a maior queda na resisténcia mecanica.
Estes mecanismos se repetem de acordo com o TP em TC, sugerindo uma tendéncia a
oscilagdo, principalmente das tensdes no campo plastico e do modulo de elasticidade entre
picos com menor € maior valor, porém, tendendo a um equilibrio. Por certo a percepcao
de dimensdes fica prejudicada com tdo pequenos valores, mas ¢ intuitivo que a variagao
em uma estrutura cristalina ndo tem variacdo maior que este valor Por fim, a deformacao
imposta ao CdP nestas condigdes parecem promovem a dindmica na formacdo e
eliminagdo das tensdes cristalinas corroborando para a modificagdo nas discordancias e
modificagdes ou criagdo de maclas que impdem ao material resultados diretos nas
propriedades mecanicas do mesmo. No entanto, estudos com maiores TP precisam ser

realizados para que se possa concluir sobre esta tendéncia.
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Anexo E

>>>>> Programa Tesc - Esboco de Script

>>>>> Método Carlos RF 21-03-19

>>>>> Data: 21/03/19

1 ### VARIAVEIS DE ENTRADA

2 ## Seccdo e comprimento base:

3 Larg -> "Largura", 4 mm, Ent, Edi

4 Espess -> "Espessura", 0.5 mm, Ent, Edi

5 ComprBase -> "Compr. Base", 4 mm

6 ## Especificadores dos eventos dos resultados desejados:
7 Escoam. ES1 -> "", 0.000 %, Const

8 Escoam. ES2 -> "", 0.000 %, Const

9 ## Utilizadas nos comandos

10 Cmd VE -> "Velocidade de ensaio", 0.750 mm/s, Const

11 Cmd VR -> "Velocidade de retorno", 7.500 mm/s, Const

12 Cmd LF -> "Limite de forca", 5.000 kN, Const

13 Cmd LD -> "Limite de deformacdo", 12.000 mm, Const

14 Cmd SR -> "Sensibilidade de deteccdo de ruptura", 0 , Const

16 ### VARIAVEIS ATRIBUIVEIS

17 ## Resultados desejados:

18 Tl -> "Tensdo->W@Escoam. ES1", MPa, Res, Rel

19 T2 -> "Tensdo->@Forca Max.", MPa, Res, Rel

20 T3 -> "Tensdo->@Ruptura", MPa, Res, Rel

21 D1 -> "Deformacdo->@Escoam. ES2", mm, Res, Rel
22 D2 -> "Deformacdo->@Forca Max.", mm, Res, Rel
23 D3 -> "Deformacdo->@Ruptura", mm, Res, Rel

24 ## Auxiliares:

25 ModElast -> "", MPa

27 ### EVENTOS

28 ## Eventos correspondentes aos resultados desejados:
29 @Escoam. ES1 -> "", Vis

30 @Forca Max. -> "", Vis

31 @Ruptura -> "", Vis

32 @Escoam. ES2 -> "", Vis

34 ### RETAS

35 RetaElast -> "", Vis

36 Rt _Escoam. ES1 -> "", Vis
37 Rt _Escoam. ES2 -> "", Vis

39 ### ATRIBUICOES

40 ## Seccdo e comprimento base:

41 SIS AREA = AREA RETANG( Larg; Espess )

42 SIS COMPR BASE = COPIA( ComprBase )

43 ## Reta eléstica:

44 RetaElast = RETA INICIAL( ***; ***x )

45 ModElast = MODULO( RetaElast )

46 ## Resultados desejados:

47 Q@Escoam. ES1 = @ESCOAM CONV( Escoam. ES1; RetaElast )
48 Rt Escoam. ES1 = RETA EV MD( @Escoam. ES1; ModElast )
49 T1 = TENSAO( Q@Escoam. ES1 )

50 @Forca Max. = @FORCA MAX( )

51 T2 = TENSAO( QForca Max. )

52 @Ruptura = @RUPTURA( )

53 T3 = TENSAO( @Ruptura )

54 @Escoam. ES2 = @ESCOAM CONV( Escoam. ES2; RetaElast )
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55
56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76
77
78
79
80
81
82
83
84
85
86
87
88
89
90

Rt Escoam. ES2 = RETA EV MD( @Escoam. ES2; ModElast )

D1 DEFORM( @Escoam. ES2 )
D2 = DEFORM( @Forca Max. )
D3 DEFORM ( @Ruptura )

### MENSAGENS

Msgl -> Ensaio finalizado por agdo de fim de cur...

Msg2 -> Ensaio finalizado por limite de forcga.

Msg3 -> Ensaio finalizado por limite de deformacg...

### COMANDOS

SALVAR_POSICAO_INICIAL( )

ATIVAR LIMITE FORCA( Cmd LF )
ATIVAR_LIMITE_DEFORM( Cmd_LD )
ATIVAR DET RUPTURA( Cmd SR )

SUBIR COM VELOC CONST( Cmd VE )
AGUARDAR CHEGADA ( )

BIP( -2.000 )

DISPARAR MENSAGEM( Msgl; 0.0000 s )
FINALIZAR ENSAIO( )

## Na ocorréncia de limite de forcga:
EM LIMITE FORCA( )
PARAR_ABRUPTAMENTE( )

BIP( -1.000 )

DISPARAR MENSAGEM ( Msg2; 0.0000 s )
FINALIZAR ENSATIO( )

## Na ocorréncia de limite de deformacdo:
EM_LIMITE_DEFORM( )

PARAR ABRUPTAMENTE ( )

BIP( -1.000 )

DISPARAR MENSAGEM ( Msg3; 0.0000 s )
FINALIZAR ENSATIO( )

## Na ocorréncia de ruptura ou colapso:
EM RUPTURA/COLAPSO ( )

PARAR SUAVEMENTE ( )

FINALIZAR ENSAIO( )
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Anexo F

‘ -t p L i IEMIDEN gy
I, i

28091619 14535E00

Pedido nacional de Invencao, Modelo de Utilidade, Certificado de
Adigdo de Invengiio e entrada na fase nacional do PCT

Mumero do Processa: BR 10 2020 001024 7

Dados do Depositante (71}

Deposkante 1 de 1

Nome gu Rerls Bochal: ASDDCIACAD FARANAENEE DE CULTURA - APC
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Nesdonalkiade: Srasieim
Quaifoeglio Juridica: Associaclo oom intulo ndo econdmico
Endenepn: Fua maculsds Conoeiclo, n® 1155, Frado Velho
Chade: Cartiba
Esimdo: FR
CEP: st
Pals: Bl
Teiefone: 21} 3271-6428
Fax 21} 3I71-2452

Emal: francine scapimi@grupomansta org b

PETICIONAMENTO  yip aobeirachio foi eirdiaca pebs silems Peisonaments Ehelinis an 18000 ba
ELETRONNCO 1853, Petign ST000000TESS
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Diadas do Pedido

Mafurers Palente: 10 - Fatente de Inverglo (F1)

Tihslo da irvenclo ow Modein de ACESZORIO FARA IMEREAD DE CORPO DE PROVA EM
USllidade (54]:. EQUIPAMENTC DE EMEAID I:I-ETFI.H;.F.G. SADEGA E

FEsUma:

COMPRE
"ACEIZORIC PARA RIEREAD DE CORPD DE FROVA EM
SQUIFAMENTS DE ENCAND DE TRACLD, SADiGA E
COMPREZZADT DEZCREVE-IE A FREIENMTE FATEMTE CE
BVENCAD COMO UM ACEZS0RID PARA BMERIAD DE CORPOD
DS PROVA EM EQUIPAMENTO DE ENZAID DS TRACLD, FADIGA
E coMPR=E220 QUE, DE ACORDO COM AT EUAZ
CARACTERIITICAD, PROPICIA & FORMACAD DE UM
ACESDORIO PARA IMERZLD (1) BN ESTRUTURA PROFRIAE
ESFECIFICA ACREICENTADA ACI EQUIPAMENTIS DE
ENZAID DE TRAGAD, COMFRESZAC E FADIGA (31 FOR MEID
DE PARAFUSCSE NO BARFRALENTD PRINCIFAL DESTE C:OM
LBAS, GARRAFA TERMICA [14) SONTENDD FLUEDD ALTAMENTE
REFRIGERADC £ CAPACIDADE DE SLEVACED PARA
TRAMETEREMCIA DEITE FLUIDD ALTAMENTE REFFIGERADD
A BACLA () FINADA NA REGIAD DA GARRA DE Freaddo Do
CORPO DE FROWA, COM VIETAS A POSSIEILITAR LIKLA
COMPLETA OTRAZACAD NOE FROCEDIMENTOS DE ENSAIDS
DS CORPOS DE PROVA EM EQUIPAMENTDS OE ENZAID DE

, FADIGA E COMPREZZAD (B) POR MEKD DA
FERMIZZAD DE UM COSFO DE PROVA QUE SCOFRERL ENIAID,
SE4A IMERSC NO LizUiDe CRIQGEMICD, PODENDD SER SUE-
ZERD OU EUALSUER FLUIDD AZUECIDD DURANTE A,
EXECUCAD DO ENEAID.

Figurs & pubilicar; 1

ETM: Esta sobchacho f efriada pelc sibema Petioonaments Elstiteis am 16075000 ds
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Dados do Inventor {72)

Imeenior 1 de 2

Mome: BEATRIZ LU FERMANDEE
CPF: 137673798103
Madonaldade: Srxsieira
Cunifosclo Fisica: Prof=ssor do ensing saperior
Enderepo: R Frof Guido Straabe, 505, Apto. 201, Wia zabel
: waridba
: PR

Cidede
Estado
CER: sME2-E0
Fals: ERAZIL
elefone

T : 41) 999 2TBEET
Fax:
Emal: beatriz f=mandesgioucpr br

Inwenter 2 de 2

Mome: CARLOS ROSERTO FERNANDES
GPF: 51117371572
Maconaidade: Srazieira
Quaificeglo Fisice: Sstudarse de Fos Gradus;lo
Enderecn: A Cel. Adofo GuimarSies, 200, Jardim Social
Cidade: Curtiba
Estado: FR
CEP: E2520-450
Pais: SRAZIL
Teiefone: (41} 325 28101
Faux:
Emal: f=mandes. mberofoucer.edubr

PETICIONAMENTO  Eopy avprpaciie foi eriacta pels sisbems Falaonaments Eliinco am 1RSI b
ELETRONICO 1653, Petisd ET0200D0TEGS
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Anexo G

CERTIFICADO DE CALIBRACAO “

EWITENTE . LABIRATORKS DE CaL IBACAG INSTRON

DATA R EW RS &0 FNERD DG SERT PG A0
s T T8 AR
- alimis
IHETRON llramil Rouipameedne CieeriHicos Lids : .
oy P Gl ing Fogoeed, 257 - Wi Braga Fagina 1 0a 4 pagias
INSTRON St Jodah cca Pistuin, PR CEP 831G0-00 SUFMATARIC AFRCWAI O
Tidafvirns 58 47 -G 00 e iy st

Er e i ks sadnag

ZEABSRIARGE vt e

Tipo de calfbeazdn: Forga
Padrds redavamis: 150 T50-1: 318
[iats da calibracsos: 1danoy20Ee

B do silsma; LI RO 11280 NE 755

inzicmder 1. - Ladurs digiad: Teas 2,54 [/
PASSOL Chys 3.5; Wi o Faos no Frocio (SEETS1T {0 488 8025
_ PRESCU Classs 3.4; WO 2 Fass no Conpressi (- HO0S o 488.5714)

& e o Sopen parp P mipric e S F e nd sl dE st vEN VRS e, mepretiiciery retoee 4 ram
Vil e o el e i el ek it

<. iy Ear! r Al 0 oA =

R ASROCLA O EARANAENSE I0F CLCTUR Tetrridat Miswma s

| ad ! Rna livecieds Coreebpin, 1152 Fed wptramica Mataiwd i Ty
Cartba © FRRETIIS A0
-1 4 Bhuedl
1L dn onmimdee 05 13TIT
Crrduin Corlea Raier
Temrmd | rarlas bresrmpucpr. b
Daapupiigs S e et a1 ST
Fubricoms: [IEETT Fakbricniz: [RETRON
[EL Elrtorrccincs e M
Ik Imza Soppk T régine T eraprs’n
BEAT- T o s icki

.'u'.:ul.qln-m.nu'pﬂ.h.m-:r.|r.||uluh|nl|luhﬂ-.|...-\h-dh|lu:mru-:umm-::rhmilh-l-um‘..n.lrrn
180 7300~ 1200 B <ol wriak e eihooe - Ual it ¢ Vonlbosg o o mkomerar #c crasic ceddican sriwaais - Fane |- Wigmcsr
e pimal e e R ) T Sake - CalReacio & Verifeapha o darwmm 23 misd ke 32 e (nl ke mek o pressdimepss | o
FIEC R

lersienm Cnlprel 1 Versain i

ol o T i o B i 1 T . - SO [ R i e o i P P e el el T e 4
e . e el il o o Beopedos 1 o gl pridnics ek rieserrmshon e o p o sl g Ly e moa i
ol (e el Bl R LR B e, T 1 o oesiy e 0 i e el i, SLEERC) P TR, D N O L B

(Lo L A

Tese CRF_Final 01 203



CERTIFICADO DE CALIBRAGAO NUMERD £ CERTRILAL,

1311142450

LAECRETO RO OF CALSR AL ACREDITADD M 1187 JAEDE RAASILER. - .
DE CALBRAGAD - RBC) P T 4 pljanid

A da verifeaging #n md D v envpeie de proe-of beaple o 5 nmione Sl comadermd e Ak ondgfes 5 rrelged es
e ap i s bonds ea coadiptn UVsrees Frosnerds' som gie sssstes o repd s bl <hbo easa e T pndslie &

wrigda Lorm Lisknds,

Al i - il e e IR s s R B i OO L ol co i ladin de Crereeio 4o Gl idsde,
L i o s i ceseorl | O i SO G ] DO e

———— RS ——
e —————————— ekt ————— Foa pa i ikl Chiss Fosabnte e
s Tk Facougha 1 Escoardn B ot Brre ek s Brw dh M Pafias
|im) Bdriude %5 1500 )
He ks prm 1 o AR L] [ (¥E} i i
o ZiF Ak ~Dr=; i e i ns
u EL [T ~Eal? [T i ] ns
5] I E] = [k niss Bir s 11} 18
= 407 a0 B3 LA ny [ 1] iL}
L] 07 A0S {11 Ea] Aand [ Bk (iL}

i‘:-l'mrnrm]n
—— m Rl —m—m8mmmm
H|——— hdegy —— Fapatinnd Sady Chisis A bl gl Chisic
o [ Bl Fapmin | Eoainiis 2 Exrasds 3 T (% a Ern Hell Prlsio
10 |rviern s % {580 )
Ko pam O WK 0 £ L] I
i <1114 A0 0z B s &l BS
4D o WS apnl LT ey s Tl [ &
L] Az it LR EInl n &1 L]
& danl: Nk T 00 0% . b5
nid Eil EiE ] L] anidg [k L 1 s

Cherae de pdae roope 0T v VB0 iy B (afeador 1 P &7 s A0 s % Pedoader 1 Cosgniodol

TR AN
Eanfaipho i Evecocio 2 [ETEET Inorires du
Ey [ Aphcada Iralicads: Andipadn | e A pdicadn peeadighn®
i Pedgradn ik IH Lk} ) Qi) an] SohEa =¥
L TRt TR
Faztrames pama 0 i1 L] an
o ALY 10801 (8| % L] Ty 100 160,838 TRE wir
A e LN o e HALEEY AW TS nd (iR
& L LT ELTRE:S i 2 ELLekl L ] EH LA (1§ ] IRT]
LH] R LR | Jig LEON e ) T ST ] nus 5
Tstrvnss Calgro” & ‘dnane 34

Tese CRF_Final 01

204



CERTIFICADO DE CALIBRACAO WM 00 CERTIREASE,

ALRERES R[]

m&;ﬁm DE_E;;BMD ACREDITADS e 12T (REDE BRas)LEires Pigra 3.0 &

|
LT ————

TR A

F ardiigh | Enroa{is 2 Eapmgls i Iegoraoes da
. b IS ipl Ind e A pbacads T iadn A ddi et o™
o inbervaks iy it EL) it} o | Hoeulisn e WY
T Bmiw rvaie 5% (SF %)
L] | =k 71| HE] 1R | ELETRT aemgtr| THE a7
At VAR S T 1 SR W
AT PRIEE SR
Ereiide 1 Frismgin 2 F s 3 LEFS T
T Vil el AEEeada Nafiidc Aphcads Indicade Aplicads redipin®
& [ b M 1M} Ty 1M} [ My Halains % T M}
148 Bainpaiadin S | B By
Nrirre. poars ik LR ] ne 1]
.1 SHILR -100 i BT =10wi il =i + L 14983 Lk K
E1 ML -1KLIRTE L =N ~Hi1 i - 0 (T4 T
il LU R L ek ] RILIE] LT e .l E] ST Y] n4s
L L] LI ] 1.2 TR =l ~HErALA LLES LR
[L1] 4504 e § 31N G g rd B S L] =BT [Ed (LT3

" vt i D R A A U Ll e ol svilOrlamly s e G o oy s B - L e o
Al ey b iyl o A el W

{7 Al A ety rfreeear a melore ohades duresi poakdbvos o o alln B e camdropdo e Dok sl o i dy ks
oy tragrrreen o et §ogieincia g S STe aar e a8 i e Pl o Oy SRt O Apdiyl
Mg

e ' g AT *:

100 b aba "
v e i Tracks =
0]
B Exscucio
e b_ ot Y ] - el 2
- Do 3
£ lmﬂ—.-—.—.—-.—-—.—..?—:.-n‘-ﬁ — Toiebno do END [+
E  Tprtliten ds BN (-1
P - eliat e [EF) SRR T as
fa N - - —
16N}
F P OB P P TP B P P
Frofee rdEgern A Faca

lerren Cakemil B Vankon 341

Tese CRF_Final 01 205



CERTIFICADO DE CALIBRAGCAO NWAERT £ CERTFICADD

1981140150

LABORATORID DE CALIBRACAL ACREDHTADD Mo 09T (RELE SRASILEIRA
OO DALIBRACAD - RET) e LAt L

i AR, T LA TR R R TR N o B |
- L i - el e iy T

[ rova ke dan mcdipio ped e ek vem re Pl ol baados o b Enbae <0 rastreine s e oo Iecmeorml de

Uinicbaden] airrad s pie recanboorn nein inicormescianal Sea besd i beices e blarobgyo WSE, NP, PR, fareet, o i

B do e slmeman e Dokl Coypar e Thiida eal Valskes dual.  Ball docomitllodn
TEIEx echia e oaga e - 1 (LET IR S |9 a3 175 0 el
Al 1adscurior S fimga Ma vy bR R 1] T80 - e
Wl mafcaton o iemn i (-] | 8 T Tigh L] FLfFad- Y

A nii o s o RS o G| e e e O S U P R B e Pt

= 't g

Eizraln

Faale

Compdsin

%4 Sk 100 i e #300 Porcermaaliisi do plenak I 1+
L] Ten b e By MV 3 R 0 e D s ki
(L] e preaiin TLIEETY HY 00 B B0 T Lrlis s ST
Fadas T =L e prat it 1502 Todas 15

A provadi b satonats o e o oo v fopen e e i peoeonyshy v il el o'y s

A Al iy el o o Lha oy Seale R ol o el B g o il ottt . L o o

 ————
Lisal i Clolilvimiba |abesadras PN
Faire i e i bgwpin eS80 236005

Werlivado por: Rl Crrama
Fiehd % ioi Eagirmai

BOTH: Of An b b9 il i s 1500 T3 | dekami: 01 gy el it Col i deplieke i tipa da mlspara de £vicr, o
padedo do g R ijie o da gastibuk b oiliegfen & el s e wp opeotioads do cere hena, mmeanemii- s o 8

3l fhroow, ez s mem oracla o i pievRlos B o o | 2 R B gasdppEr s 8 Wlcpdre e e ca lhemll w (ar e il
porm 2 ey baoml coan o secescdhade da Ol TRERIRGTI vl B3 SvECr P ol A O s idhn

Vst s ol Wiridiom 1. AT

Tese CRF_Final 01 206



Anexo H

ERTIFICADO DE EA.IJEHAl;ﬁﬂ

NMEMTE LaBCRAT 0RO OE CALIBRACSD INSTRON

DATA DE ERISSAD MUMERD O CERTIFEEARO
(EETH ] TRAIT 1 B
IHS THON sl Bogul pamssnios Clhmlifcos L3da SRR T AR ST O AL
Y Fus Crerten Segossl, 25T - Wie Brege

1 DgLER T FL N AL
INSTEON" _;!!:’J':m:‘:*'—- PR CEP 3000 250 SILVIO OYAMA e

FSABORIREIE v s

Tz e o alibrag . Foega
Rlorma relrsmnle. RIS 150 FS0. 1. 2npe
Dhirkin a calibe oo 15-jud-19 T dcrern S Dyams
Hara EsEnrier A PRRSHSENSE DE SLLTURA
Locsl Aus mecsissa Conomgiia, 1155

Cusbben ¢ PR T GEP 800211611
(1 e il
(ui] i -H
T Lot Banm E-mml  corios b pucs B
Termpersbam ot b s
Temporebas Fnsl PSS C
Locul ds © bl LabsormiStia da Blaruslwi isiw
h Trwwbiler
Fabwicara Enms F ubr e T R
I dn sl I St s S e 12 0 e ki kot S0 TSR

i e iwda S0 ]

Pufrimiric i b

A mikouns te Sxias sors fod eeiloads om o Edioedo e § oo medol moainedon Bsabn EeTanis pEcE o poTEcEo 28 kit
e moside oo e 0 TS0 imerdc wm squipsrenia de serticesic calit ado de sooids oom e o 050 TTE

Chncifics: ko da cile: Gl 1 “errico RS
Clasa 5 SeniEn CORPRESSED

G ke 0 T o BTG el 30 gl ST e il T Sl T P e i e e 3 el i Tl

A calbruci & meicsi cosloima procedmersis baseds ma reeme RER 190 5001
A g Se lesie fol serrlicede e condicio “rosistme enconiace

TR . DR A o o e T - T e e &g i Y
ot i i

kil ey D o " e T s, S iy il o e e e S 3 T

i ool i i o D e s el e e il O b Lol e B8 e SR 8 SO el i D el i
e e O el

eIl o el R e TR ol i o e o o TR A e e i Vel e O e ek b 0 el

T S e [l o e e i Sl ool v Y A o o T o e e e G el el e S e e T e WS W o G Tl
T, S ] S T L T P S e SR R L E

e 2R el s o Wl e B o T e ol B i Dl oo e R il s Dol R o i o R R Tl il Ve W
i S TRl P W ekt ¢ e i T eteah T e | i T el AT ik el R

Tese CRF_Final 01 207

DH. S0, S S ST,



KX

INSTROM

Certificado de Calibracao

EMITERTE: LABORAT ORI D

Letormitea de celibrac o scediedo pals Cpow de srorde com m SENT RER ESOAEC VS sob o rumeo O

e TRETIEIEE0

PR SR PR e L s 1 [ nm;.ﬁ.u
ik do rmdeic S50 ) 1554 ok e comiaree M A Pl Clasesa 1
S
o o e - i::: e i e w el e Camae g e . - T i
H ] o | h 1 i1 ] L] ] el [l
o=n 03T 08300 103210 42 a0 o, v s b=k ] 12,000 0 e 2m
420 200000 02000 . el ] 2o ke - ="~ ] L=L | 1] 300 0 = BEH 2,00
aza o000 03000 30004 Sma 0, s 2am 121560 0LX 242 2
aca 400030 03000 L sl k] <2 o Doay s ¥ ol 1] 13| 0 = 50 2,00
i =] 00000 D000 SO0 T =l s ] ifecer ] e g 1] 8 =00 0L = 5TH 200
il 1 i [ ]
e il dr R By = DT iy = OO o= 3
N
b it il Paieien e 1D I L amnimi
] =D e E = -Shi] = "3 133k [E e
T R rr Srn ESIETE

Tese CRF_Final 01

208



Certificado de Calibracdo

EMITERTE: LABJRAT CIID OE

Latoemisre de calibyag o sceditado pela CUpow de srorde com 8 AHNT MEN 120D 1/10 sob o rumesio UTEY

e TEOTIE04E0

[P FEr R e i
i s i antier- S0 ) 155044

[ ]

aaatidn COMPMESSAD

e T T MR ST TR

mrweas mamrubn

Classe 1

LT T g nasia, m ikl el e bl e ke s F [ p— "'T- .l_:..: Ve i
H ] L] il ] b ] ® L B
=1 POODIT D, BO00 103,342 4240 L, [=T1 oam 2.3m 0L 13 e |
£ =] L0IC 03000 e ] <2 e 0253 Clumss o1 el 1] Ox En m
=0 300000 [L3000 =D el e 0,208 (=T 21m [t 1] 0L 7 24
=20 400000  0NOD ERAld 247 -0, by s ¥ 0TS m 0 ] ke v
00 e e 5 04 o018 -0, s e || B 213
i 1 ek wbils 1
L e de s TR, By = DLED iy = OO L
st diain b

[T ok el P sman LS 10 e by s rmindd

v e o ] [EE- B SR Cliin 1 1313 F =]

Fabla il B s . s ey =,

L A Liacil = gk ¢ E e i ]

Tese CRF_Final 01 209



Anexo [

R
v - u% &r - C.&v'i‘.l‘&\i\

(N X [

ASHg 1Y NTAR) - Y

\ A .t v =, X,
R e Tt _ wMooom

sib - iyt [ oz Tlas [sosn Tt foea®s fonsn fanc fosm foasii o | o ] b [redgen ] ves bogusanms 1ilen va-bingd v |
FI0 - (9 ak [5 w2 [Swy [ [2an 0 [90v [95. 0 [Sais [hier [oapwi | & | © (o] Wb [wmaqer | = hom wenan (es vee ey 3
IO CEETY TS CION0N FENSDN SO 0 SN0 16N E0N0 KN A O e s e NS I ALy ’
T30 0= [G52 5 [ 600 [#000 [l [2e% N0 CEE O O T | eaie | e | Gewnieoos W is 4 | ¢
B I CEIGD Vo | avT e O _.” W e | e LRI XD ¥
S0 [IONS [#00 [Bews | WY |95.0 |watd S17aei 1L ] L ] 9t |weaiew | 1 | Saeuuo 12 id Fe |
ER . D a > "o ] e 3
w e | |ow ||z || 2 Wﬁ_....a_.. ] R fao '
S ; nteninieg
EENERCE =1 I E U CEOH 0 00N Y ETERY G SN RSO O O T S S T W00 T Ia > seve »
FYESERE LU FURN U P58 G0 P O 0 S R B I G T G ™ ieg ™ sane 3
LA T FUEN U T T TR O TR CUR O DS TORN B O B e S L ULl L r
CITTRCTETY ETNS T T 10 NN PO CON 3 EION T U O T S O TS O T T I
FERETRETETE I T P T O TV 0 6 OO0 ST O O T SeT 00 12 30 3
cep'ay evec Ion'c | 2o Jeshy 1oham fo's Joee's 12.9 saelosesfucomnin | v Bl 3 [y ] rw P R T w2
r re [ PTERTEETEETE A T S ~ - -~ . !
L R o T S O T T T T T I T T N e R e g w

NOTREY JOL - DI OF IBWPUISLE] SOP YRTIL

210

Tese CRF Final 01






