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ABSTRACT

This proposal aims at structural characterization and evaluation of the oxidation resistance of
Ti-Fe-Si-B produced by high energy ball milling and subsequent heat treatment. In this study,
quaternary alloys were prepared from raw materials of high purity: Ti (99.9% by weight) Fe
(99.8% by weight), Si (99.999% by weight) and B (99.5 % by weight). In step grinding of the
powders obtained alloys Ti-2Fe-11B-22Si and 7Fe-Ti-22Si-11B (at-%) were produced by
using a planetary ball mill of high energy. Subsequently, the Ti-Fe-Si-B were sintered and
heat treated (1100 ° C for 4 hours) in vacuum to obtain equilibrium structures. The
characterization of the milled and annealed alloys was performed with the aid of techniques
X-ray diffraction, optical microscopy, scanning electron microscopia, Vickers hardness and
thermal analysis. It is important to mention that information relating to studies of phase
stability in alloys based on the system Ti-Si-B are limited in the literature. Thus, the present

study aims to evaluate the oxidation resistance of Ti-Fe-Si-B with high levels of Titanium.

Keywords: Titanium Alloys. High energy milling. Oxidation resistance.



RESUMO

A presente proposta objetiva a caracterizacdo estrutural e a avaliacdo da resisténcia a oxidacéao
de ligas Ti-Fe-Si-B produzidas por moagem de alta energia e subsequente tratamento térmico.
Neste estudo, ligas quaternarias foram preparadas a partir de matérias-primas de alta pureza:
Ti (99,9%-peso), Fe (99,8%-peso), Si ( 99,999%-peso) e B(99,5%-peso). Na etapa de
moagem dos pdés, obtive as ligas Ti-2Fe-22Si-11B e Ti-7Fe-22Si-11B (%-at) que foram
produzidas através do uso de um moinho de bolas planetério de alta energia. Na seqiiéncia, as
ligas Ti- Fe-Si-B foram sinterizadas e tratadas termicamente (1100°C por 4 h), sob vécuo,
para obtencdo de estruturas de equilibrio. A caracterizagcdo das ligas moidas e tratadas
termicamente foi realizada com o auxilio de técnicas de difracdo de Raios X, microscopia
6tica, microscopia eletronica de varredura, microdureza Vickers e analise termogravimétrica.
E importante mencionar que informacdes relativas a estudos de estabilidade de fases em ligas
baseadas no sistema Ti-Si-B s&o limitadas na literatura. Assim sendo, o presente trabalho
objetivou a avaliacdo da resisténcia a oxidacdo de ligas Ti-Fe-Si-B com elevados teores de

Titanio.

Palavras chave: Ligas Titanio. Moagem de alta energia. Resisténcia a oxidagéo.



Figural -
Figura2 -
Figura 3 -
Figura4 -
Figura5 -
Figura6 -
Figura7 -
Figura8 -

Figura9 -
Figura 10-
Figura 11-
Figura 12-
Figura 13-
Figura 14-
Figura 15-
Figura 16-
Figura 17-
Figura 18-
Figura 19-
Figura 20-

Figura 21-

Figura 22-

Figura 23-

LISTADE FIGURAS

Diagrama de fases do Sistema Ti-Si........ccvvririiiniiinieeee e
Diagrama de fases do Sistema Ti-Fe.........ccccviiiiiiiiiiinie e
Diagrama de fases do Sistema Ti-B.........ccoocoviriiniiinis e
Projecdo Liquidus parcial do sistema Ti-Si-B.........cccccovvveiivineiivirerninnnn,

Secdo Isotérmica do sistema Ti-Si-B a 1250°C.......ccccocvvvieiieiecircciiennn,
Moinho de bolas planetario marca Fritsch, modelo Pulverisette 5.............
(OF: 1o 11 - W€ [0V = T ) SRS

Difratogramas de Raios X de pds Ti-2Fe-22Si-11B(%at) processados em
diferentes tempos de MOAGEM .......cveviiiiiiiie i e

Difratogramas de Raios X de pds Ti-7Fe-22Si-11B(%-at) processados
em diferentes tempos de MOAGEM........coeiirieirieriieee et e

Imagem dos pds do sistema Ti-2Fe-22Si-11B(%-at), obtidos por
moagem de alta energia por 20 MINULOS...........ccoevveiieiniieniienie e

Imagem dos pds do sistema Ti-7Fe-22Si-11B(%-at), obtidos por
moagem de alta energia por 20 MINULOS...........ccvvveiieeriieniienrie e

Imagem dos pds do sistema Ti-2Fe-22Si-11B(%-at), obtidos por
moagem de alta energia por 60 MINULOS.........cccveriiiiesieere e

Imagem dos pds do sistema Ti-7Fe-22Si-11B(%-at), obtidos por
moagem de alta energia por 60 MINULOS...........ccevverieiriieniiesie e

Imagem dos pds do sistema Ti-2Fe-22Si-11B(%-at), obtidos por
moagem de alta energia por 180 MIiNULOS.........ccocceriieiiieiieiie e

Imagem dos pds do sistema Ti-7Fe-22Si-11B(%-at), obtidos por
moagem de alta energia por 180 MINULOS ........cccvveveiieeiieniesie e ereeseienen,

Imagem dos pds do sistema Ti-2Fe-22Si-11B(%-at), obtidos por
moagem de alta energia por 300 MINULOS.........cceceriieiiiieniesie e

Imagem dos pds do sistema Ti-7Fe-22Si-11B(%-at), obtidos por
moagem de alta energia por 300 MINULOS.........ccvrierieiiienieiie e e

Imagem dos pds do sistema Ti-2Fe-22Si-11B(%-at), obtidos por
moagem de alta energia por 600 MINULOS.........ccvverieiiiienienie e

Imagem dos pds do sistema Ti-7Fe-22Si-11B(%-at), obtidos por
moagem de alta energia por 600 MINULOS..........cceeveevieiiesie e

Imagem de MEV dos poés do sistema Ti-7Fe-22Si-11B(%-at) moidos por

Difratogramas de raios-X das ligas tratadas por 1100°C por 4h: (a)Ti-
2Fe-22Si-11B (%-at) e (b) Ti-7Fe-22Si11B (%-at).....cccccovvvivrivrresreene
Difratograma de raios-X da liga Ti-2Fe-22Si-11B onde nota-se a
PresenGa da faSe TisSIg. . cuiiueiiieiie et

Difratograma de raios-X da liga Ti-7Fe-22Si-11B onde nota-se a
Presenca da faSe TisSig ... iiuiiie it

20
21
22
23
24
25
26

29

30

31

32

32

32

33

33

34

34

35

35

36

37

38



Figura 24-
Figura 25-

Figura 26-

Figura 27-

Figura 28-

Figura 29-

Figura 30-

Figura 31-

Figura 32-

Figura 33-

Difratograma de raios-X da liga Ti-2Fe-22Si-11B onde nota-se a
presenca da fase TisSize TISIo . uu i iiiirieiiiiis et ee s

Difratograma de raios-X da liga Ti-7Fe-22Si-11B onde nota-se a
presenca da fase TisSize TIB. ..o iiiciiie i

Micrografia (MEV) da liga Ti-2Fe-22Si-11B apds subsequente
tratamento térmico, mostrando:(a) presenca de uma matriz de TisSizB e
precipitados dispersos de TiSi /TiSi; ;(b) percentual atbmico de cada
elemento da liga NOS PONLOS A € B......ocvviiiiiiice e

Micrografia (MEV) da liga Ti-2Fe-22Si-11B apds subsequente
tratamento térmico, mostrando: (a) presenca de uma matriz de TisSisB e
precipitados dispersos de TiSi /TiSi; ;(b) percentual atbmico de cada
elemento da liga N0S pontos C,D, € E....c.ccvviiieiiiiiie e

Micrografia (MEV) da liga Ti-7Fe-22Si-11B apds subsequente
tratamento térmico, mostrando: (a) presenca de fases TisSiz, TisSis €
TisSi; (b) percentual atbmico de cada elemento da liga nos pontos A, B,

Micrografia (MEV) da liga Ti-7Fe-22Si-11B ap0s subsequente
tratamento térmico, mostrando: (a) presenca de fases TiSi /TiSiy ; (b)
percentual atbmico de cada elemento da liga nos pontos E, Fe G.............

Micrografia (MEV) da liga Ti-7Fe-22Si-11B ap0s subsequente
tratamento térmico, mostrando: (a) presenca de fases TiSi /TiSi, e
TisSis; (b) percentual atdmico de cada elemento da liga nos pontos H, | e

Imagens (MEV) da liga Ti-2Fe-22Si-11B ap0és subsequente tratamento
térmico, mostrando as distribui¢Bes de cada elemento e suas regides de
(000 L0t 1 = o= Lo SRS RS PR PRPRTR

Curvas obtidas das analises termogravimétricas da liga Ti-2Fe-22Si-

39

39

40

41

42

43

44

46

48



Tabela 1 -

Tabela 2 -

LISTADE TABELAS

Resultados de microanalises por EDS-MEV mostrando os teores de
Ti, Fe e Si de fases encontradas em ligas Ti-Fe-Si-B tratadas

TEIMICAMENTE. ... ittt 45
Valores de microdureza Vickers (HV) de ligas Ti-2Fe-22Si-11B e
Ti-7Fe-22Si-11B  processadas por moagem de alta energia e 47

subsequente tratamento tErmMiCO..........ccocvvevvvvieries e e



MAE -

MA -
HV -
MEV -
DRX -
MPa -
Rpm -
kv -
Cu-Ka -
JCPDS-
Op-s -
KeV -
NBR -

SIGLAS E ABREVIATURAS

Moagem de Alta Energia

Mechanical Alloying

Dureza Vickers

Microscopio Eletronico de Varredura
Difracgéo de Raios X

Mega Pascal

Rotagdes por minuto

Kilovolt

Emisséo de Raios X - Cu

Joint Committee for Powder Diffraction Standards
Solucéo de silica coloidal
Kiloeletron volt

Norma Brasileira

Argonio



1
2.1

3.1
3.11
3.1.2
3.13
3.131
3.1.3.2
3.1.3.3
3.14
3.2
321
3.2.2
3.2.3
3231
3.2.3.2
3.2.33
3.2.3.4
3.3
3.3.1
3.3.2
3.3.3
3.34
3.35
3.4

SUMARIO

INTRODUGAOD. ..ot ee et es s s 14
OBUETIVOS ..ottt e e ettt st st st 16
OBJETIVOS ESPECIFICOS. ..ottt 16
DESENVOLVIMENTO ... .ottt es s s s e sees s enenes 17
REVISAO BIBLIOGRAFICA.......c.oviirierienreert e eesesssss st 17
MEtalurgia dO PO.......c.oiiie et 17
Moagem de alta BNEIGIA.......c.coiiviiiie et 18
Diagramas de Fases dos Sistemas Binarios Ti-Si, Ti-Fe e Ti-B..........ccccevene. 19
Diagrama de Fases do SiStema Ti-Si.......cceoveieeieirinieiiis e 20
Diagrama de Fases do Sistema Ti-Fe.......ccooiiiiiiieiiin e 21
Diagrama de Fases do Sistema Ti-B........ccccovovivvieiiie i 22
Diagrama de Fases do Sistema Ternario Ti-Si-B........c.ccccccovviiiecivivicie v, 22
MATERIAIS E METODOS..........cooiiee ettt eeeeee e 25
Moagem das Ligas Ti-Fe-Si-B........c.cccouviiiriiiin e 25
Tratamentos térmicos de ligas Ti-Fe-Si-B.........ccccciiiiiiiiiceces 26
Caracterizagdo MICrOBStIULUNAl..........coccoeiiiiiie et 27
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e Microscopia Optica (MO)..... 27
Difraga0o de RAIOS X.....viiiiiiiiiie ettt st et e sae e neenaens 27
Avaliacao da resisténcia a oxidacdo de ligas Ti-Fe-Si-B..........cccccocvevvivirnnnenn. 28
Ensaios de microdureza Vickers das ligas Ti-Fe-Si-B..........ccccoeviviniinnnnnn. 28
RESULTADOS. ...ttt et et s et s s s s s s s s s e ereereeneene s 29
Difratogramas de RX e imagens MEV das ligas moidas............cccceevvevneiinnennns 29
Difratogramas de RX e imagens MEV das ligas sinterizadas.............cccccceven... 37
Mapas de Raios X por energia dipersiVa.........ccccveeieeeiesieesiiesieesreeseeeeeveans 45
Avaliacdo da microdureza Vickers das ligas tratadas termicamente................. 46
Avaliacdo da resisténcia a oxidacdo das ligas Ti-Fe-Si-B............ccccoveveieennn 47
CONCLUSOES......cooitieee ettt st 49
SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS.........covivieeeeeee e 50

REFERENCIAS. ... oo oo ee oot eee et e e es e er e e esetese e et e eseteee e ensaeseeeaeane 51



