MINISTERIO DA CIENCIA, TECNOLOGIA € INOVACOES

INSTITUTO NACIONAL D€ PESQUISAS €SPACIAIS

sid.inpe.br/mtc-m21d/2022/03.14.23.30-TDI

ESTUDO DOS PARAMETROS DE SOLDAGEM A
LASER DO Nb E Ti6Al4V COM POSTERIOR
TRATAMENTO TERMOQUIMICO VIA IMPLANTACAO
IONICA POR IMERSAO EM PLASMA

Rodrigo Andrade Paes

Dissertacao de Mestrado do Curso
de Pos-Graduacao em Engenharia
e Tecnologia Espaciais/Ciéncia e
Tecnologia de Materiais e Sensores,
orientada pelos Drs. Sergio Luiz
Mineiro, e Rogério de Moraes
Oliveira, aprovada em 07 de marco
de 2022.

URL do documento original:
<http://urlib.net /RIMKD3MGP3W34T /46GMN4B>

INPE
Sao José dos Campos

2022


http://urlib.net/8JMKD3MGP3W34T/46GMN4B

PUBLICADO POR:

Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais - INPE
Coordenagao de Ensino, Pesquisa e Extensao (COEPE)
Divisao de Biblioteca (DIBIB)

CEP 12.227-010

Sao José dos Campos - SP - Brasil

Tel.:(012) 3208-6923/7348

E-mail: pubtc@inpe.br

CONSELHO DE EDITORACAO E PRESERVACAO DA PRODUCAO
INTELECTUAL DO INPE - CEPPII (PORTARIA N° 176/2018/SEI-
INPE):

Presidente:

Dra. Marley Cavalcante de Lima Moscati - Coordenacao-Geral de Ciéncias da Terra
(CGCT)

Membros:

Dra. Ieda Del Arco Sanches - Conselho de Pés-Graduagao (CPG)

Dr. Evandro Marconi Rocco - Coordenagao-Geral de Engenharia, Tecnologia e
Ciéncia Espaciais (CGCE)

Dr. Rafael Duarte Coelho dos Santos - Coordenacao-Geral de Infraestrutura e
Pesquisas Aplicadas (CGIP)

Simone Angélica Del Ducca Barbedo - Divisao de Biblioteca (DIBIB)
BIBLIOTECA DIGITAL:

Dr. Gerald Jean Francis Banon

Clayton Martins Pereira - Divisao de Biblioteca (DIBIB)

REVISAO E NORMALIZACAO DOCUMENTARIA:

Simone Angélica Del Ducca Barbedo - Divisao de Biblioteca (DIBIB)

André Luis Dias Fernandes - Divisao de Biblioteca (DIBIB)

EDITORACAO ELETRONICA:

Ivone Martins - Divisao de Biblioteca (DIBIB)

André Luis Dias Fernandes - Divisao de Biblioteca (DIBIB)



MINISTERIO DA CIENCIA, TECNOLOGIA € INOVACOES

INSTITUTO NACIONAL D€ PESQUISAS €SPACIAIS

sid.inpe.br/mtc-m21d/2022/03.14.23.30-TDI

ESTUDO DOS PARAMETROS DE SOLDAGEM A
LASER DO Nb E Ti6Al4V COM POSTERIOR
TRATAMENTO TERMOQUIMICO VIA IMPLANTACAO
IONICA POR IMERSAO EM PLASMA

Rodrigo Andrade Paes

Dissertacao de Mestrado do Curso
de Pos-Graduacao em Engenharia
e Tecnologia Espaciais/Ciéncia e
Tecnologia de Materiais e Sensores,
orientada pelos Drs. Sergio Luiz
Mineiro, e Rogério de Moraes
Oliveira, aprovada em 07 de marco
de 2022.

URL do documento original:
<http://urlib.net /RIMKD3MGP3W34T /46GMN4B>

INPE
Sao José dos Campos

2022


http://urlib.net/8JMKD3MGP3W34T/46GMN4B

Dados Internacionais de Catalogagéo na Publicacio (CIP)

Paes, Rodrigo Andrade.

P138e Estudo dos Parametros de Soldagem a Laser do Nb e Ti6Al4V
com Posterior Tratamento Termoquimico via Implantacao I6nica
por Imersdo em Plasma / Rodrigo Andrade Paes. — Sdo José dos
Campos : INPE, 2022.

xxxii + 213 p. ; (sid.inpe.br/mtc-m21d,/2022/03.14.23.30-TDI)

Dissertagdo (Mestrado em Engenharia e Tecnologia
Espaciais/Ciéncia e Tecnologia de Materiais e Sensores) —
Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais, Sao José dos Campos,
2022.

Orientadores : Drs. Sergio Luiz Mineiro, e Rogério de Moraes
Oliveira.

1. Soldagem a laser. 2. Implantagdo i6nica por imersdo em
plasma de nitrogénio em alta temperatura. 3. Nidbio. 4. Liga Ti-
6Al1-4V. LTitulo.

CDU 621.791.72:533.9

Esta obra foi licenciada sob uma Licenca Creative Commons Atribuicao-NaoComercial 3.0 Nao
Adaptada.

This work is licensed under a Creative Commons Attribution-NonCommercial 3.0 Unported
License.

i


http://creativecommons.org/licenses/by-nc/3.0/
http://creativecommons.org/licenses/by-nc/3.0/deed.pt_BR
http://creativecommons.org/licenses/by-nc/3.0/deed.pt_BR
http://creativecommons.org/licenses/by-nc/3.0/

SEI/MCTI - 9612828 - Ata de Reunido https://sei.mctic.gov.br/sei/controlador.php?acao=documento_imprimi...

. MINISTERIO DA
INPE CIENCIA, TECNOLOGIA
E INOVACOES

INSTITUTO NACIONAL DE PESQUISAS ESPACIAIS

DEFESA FINAL DE DISSERTAGAO DE RODRIGO ANDRADE PAES
BANCA N2 046, REG. 975705/2019.

No dia 07 de margo de 2022, as 094h00, por teleconferéncia, o(a) aluno(a) mencionado(a) acima defendeu
seu trabalho final (apresentacédo oral seguida de arguigédo) perante uma Banca Examinadora, cujos
membros estéo listados abaixo. O(A) aluno(a) foi APROVADO(A) pela Banca Examinadora, por
unanimidade, em cumprimento ao requisito exigido para obtencdo do Titulo de Mestre em Engenharia e
Tecnologias Espaciais / Ciéncia e Tecnologia de Materiais e Sensores. O trabalho precisa da incorporacgéo
das corregdes sugeridas pela Banca e revisdo final pelo(s) orientador(es).

Novo titulo: “Estudo dos Parametros de Soldagem a Laser do Nb e Ti6Al4V com Posterior Tratamento
Termoquimico via Implantacdo I&nica por Imersdo em Plasma”.

Membros da Banca:

Dr. Rogério de Moraes Oliveira — Presidente (INPE/ COPDT)

Dr. Sergio Luiz Mineiro - Orientador (INPE/ COPDT)

Dra. Carina Barros Mello - Membro Interno da Banca (INPE/ COPDT)

Dra. Aline Capella de Oliveira - Membro Externo da Banca (UNIFESP/ICT)

P eil Documento assinado eletronicamente por Sergio Luiz Mineiro, Pesquisador Titular, em

gi“m; ﬁ 28/03/2022, as 10:39 (horario oficial de Brasilia), com fundamento no § 32 do art. 42 do Decreto
i eletrénica n2 10.543, de 13 de novembro de 2020.

p eil Documento assinado eletronicamente por Carina Barros Mello, Pesquisadora, em 28/03/2022, as

ginmr‘; @ 10:41 (horario oficial de Brasilia), com fundamento no § 32 do art. 42 do Decreto n® 10.543, de 13

eletrénica de novembro de 2020.

p eil Documento assinado eletronicamente por Aline capella de oliveira (E), Usuario Externo, em

ginma ﬁ 28/03/2022, as 11:40 (horario oficial de Brasilia), com fundamento no § 32 do art. 42 do Decreto

eletrénica n2 10.543, de 13 de novembro de 2020.

p eil Documento assinado eletronicamente por Rogério de Moraes Oliveira, Tecnologista, em

gmma @ 29/03/2022, as 14:54 (horario oficial de Brasilia), com fundamento no § 32 do art. 42 do Decreto

eletrénica n2 10.543, de 13 de novembro de 2020.

1of2 05/05/2022 14:40



SEI/MCTI - 9612828 - Ata de Reunido https://sei.mctic.gov.br/sei/controlador.php?acao=documento_imprimi...

A autenticidade deste documento pode ser conferida no site http://sei.mctic.gov.br/verifica.html,
=d informando o cddigo verificador 9612828 e o cddigo CRC COFEF7BC.

Referéncia: Processo n° 01340.001556/2022-49 SEI n® 9612828

2 of 2 05/05/2022 14:40



AGRADECIMENTOS

Primeiramente, agradeco humildemente a Deus pelo dom do conhecimento e

por sempre me sustentar diante das adversidades encontradas.

Agradeco imensamente a minha amada esposa, Susan, por Seu apoio
incondicional e imensa compreensdo nos momentos de dificuldade em que

estive ausente ou preocupado.

Sou grato também a minha mée, Nyara, pela educacdo prévia proporcionada
desde o inicio de minha vida, sempre me incentivando a avancar em meus

estudos e em minha carreira profissional.

Aqui, agradeco especialmente aos meus orientadores, Drs. Rogério de Moraes
Oliveira (INPE) e Sergio Luiz Mineiro (INPE), pela exceléncia em sua orientacao.
Saibam que os Srs. contribuiram significativamente em todas as etapas de
desenvolvimento deste trabalho por meio do conhecimento compartilhado, dos
guestionamentos pertinentes, das criticas construtivas e das correcfes

relevantes.

Igualmente importante destacar a contribuicdo de todos os professores da pés-
graduacédo do curso de Engenharia e Tecnologia Espaciais do INPE em minha

formacéo académica.

Meus profundos agradecimentos aos Drs. Milton Sergio Fernandes de Lima e
Rafael Humberto Mota de Siqueira, ambos do Laboratério Multiusuario de
Desenvolvimento e Aplicagdes de Lasers e Optica (DedALO) do IEAv, por todo

0 apoio técnico disponibilizado na execucéo dos procedimentos de soldagem.

Destaco ainda a contribuigéo dos Drs. Davi Neves (IEAv) e Antonio Jorge Abdalla
(IEAV), por terem cedido gentilmente os materiais utilizados neste trabalho, bem
como a Dr2 Valéria Serrano Faillace Oliveira Leite (IEAv) pelo incentivo e

viabilizac&o para realizar o curso de Mestrado.

Agradeco ao meu amigo Marcelo Domingues, técnico da Subdivisdo de
Mecéanica do IEAv, por prontamente realizar a usinagem por descargas elétricas

dos materiais recebidos e de seus respectivos corddes de solda.



N&o poderia deixar de agradecer também ao M.e. Erasmo Morais (IEAv) pelo

apoio técnico durante a execucao dos ensaios de dureza instrumentada.

Obrigado a Téc. Carla Silva Bordim (IEAv) pela preparacdo quimica dos

reagentes para atague metalogréfico.

Ressalto ainda a colaboracdo da Dr2. Maria Aparecida Miranda de Souza (IAE)
nas andlises de fluorescéncia de raios X nos materiais e do Dr. Gilmar Patrocinio
Thim (ITA) pelas andlises de difragdo de raios X nos corddes de solda tratados
por 3IP-AT.

A todos, meus mais sinceros agradecimentos, porque sem VOCés esta

dissertacdo nao teria sido possivel.

Vi



RESUMO

Este trabalho prop&e metodologias para a soldagem autégena com laser Yb:fibra
em chapas de niébio metalico comercialmente puro e da liga Ti-6Al-4V, com 1,3
mm e 2,0 mm de espessura, respectivamente. Realizou-se para ambos o
tratamento pos-soldagem de implantacdo i6nica por imersdo em plasma de
nitrogénio em alta temperatura (3IP-AT). Gerou-se cartas de processamento na
soldagem de cada material na faixa de aporte térmico entre 5 — 200 J/mm e
equacdes para o dimensionamento geométrico dos respectivos corddes de
solda. Investigou-se a influéncia do aporte térmico sobre a estrutura (macro e
microscopica) da zona fundida (ZF), formacdo de fases cristalograficas,
distribuicdo elementar nesta regido e variacdo de microdureza Vickers. Apos 0
tratamento 3IP-AT, realizou-se caracterizacbes semelhantes nos corddes de
solda em ambos os materiais tratados, sendo os resultados obtidos comparados
com os resultados prévios dos corddes de solda ndo-tratados. A investigacéo
estrutural dos corddes de solda demonstrou que a soldagem a laser pode ocorrer
por conducdo e/ou por penetragdo, dependendo do aporte A, empregado,
influenciando diretamente a geometria e a microestrutura da ZF. As analises por
DRX identificaram a formacédo de fases de Oxidos estaveis para ambos 0s
materiais, além de evidenciarem o surgimento de tensfes residuais de natureza
trativa e compressiva. Além disso, as andlises por EDS evidenciaram uma
concentracdo significativa de atomos de O, indicando que a protecdo gasosa
durante a soldagem deve ser otimizada para mitigar a oxidacdo. Os ensaios de
dureza Vickers identificaram um aumento significativo dos niveis de dureza na
ZF e na zona termicamente afetada dos corddes de solda em ambos os materiais
para todas as condi¢cbes de aporte térmico investigadas. O tratamento 3IP-AT
realizado se mostrou eficaz na formacdo das respectivas fases de nitretos
estaveis de cada material, alterando significativamente a superficie dos corddes
de solda e a distribuicdo de dureza Vickers ao longo das diferentes regides dos

corddes de solda analisados.

Palavras-chave: Soldagem a laser. Implantacédo ibnica por imersdo em plasma

de nitrogénio em alta temperatura. Nidbio. Liga Ti-6Al-4V.
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STUDY OF NB AND Ti6Al4V LASER BEAM WELDING PARAMETERS WITH
SUBSEQUENT THERMOCHEMICAL TREATMENT VIA PLASMA-
IMMERSION ION IMPLANTATION

ABSTRACT

This work proposes methodologies for autogenous welding with Yb:fiber laser
on sheets of commercially pure metallic niobium and Ti-6Al-4V alloy, with 1,3
mm and 2,0 mm thickness, respectively. Furthermore, the post-welding
treatment of high-temperature nitrogen plasma-immersion ion implantation
(HT-PII) was carried out for both materials. Thus, welding process windows
were generated in the heat input range between 5 - 200 J/mm and equations
proposed for geometric dimensioning of the respective weld beads. Later, the
influence of heat input on the structure (macro and microscopic) of the fusion
zone (FZ), formation of crystallographic phases, elementary distribution, and
Vickers microhardness variation was investigated. After the HT-PIII treatment,
similar characterizations were performed on the weld beads of both treated
materials, and the results obtained were compared with the previous results of
the untreated weld beads. Structural investigation of the weld beads showed
that laser welding mode can occur by conduction and/or by deep penetration,
depending on the heat input used, directly influencing the geometry and the
microstructure of the resulting FZ. XRD analyses identified the formation of
stable oxide phases for both materials, in addition to evidencing residual
stresses of compressive and tensile nature. Additionally, EDS analyses
indicated a significant concentration of O atoms, showing that gas shielding
during welding should be optimized to mitigate oxidation. Vickers hardness
tests identified a significant increase in hardness levels in the FZ and the heat-
affected zone of the weld beads of both materials for all heat input conditions
investigated. The HT-PIII treatment performed proved to be effective in the
formation of the respective stable nitride phases of each material, significantly
altering the surface of the weld beads and the Vickers hardness distribution

along the diverse regions of the analyzed weld beads.



Keywords: Laser beam welding. High-temperature nitrogen plasma-immersion

ion implantation. Niobium. Ti-6Al-4V alloy.
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1 INTRODUCAO
1.1 Motivagéo

Os materiais de uso aeroespacial devem ser capazes de suportar cargas
termomecéanicas elevadas em regimes de operacdo severos, atuando
diretamente sob temperaturas elevadas. E o caso, por exemplo, de pecas e
componentes que operam em sistemas de propulsdo baseados em motores de
combustdo supersodnica e nas estruturas de veiculos de reentrada atmosférica
(WIE et al., 2004).

Nestas aplicacbes, sao tipicamente empregadas juncdes baseadas em
processos de soldagem por fuséo de alta energia (soldagem a laser e por feixe
de elétrons) e no estado solido (Friction Stir Welding — FSW). Estes processos
viabilizam a montagem estrutural de pecas e componentes a partir de requisitos
de engenharia criteriosos, tolerancias dimensionais estreitas e elevado

desempenho termomecéanico em servigo pretendido (FREEMAN, 2012).

Neste contexto, os metais refratarios e suas ligas se destacam como candidatos
promissores para aplicacdes aeroespaciais sujeitas a regimes severos sob
temperaturas elevadas, pois apresentam elevado ponto de fusdo e
condutividade térmica compativeis com a dissipacdo de calor requerida
(WADSWORTH; NIEH; STEPHENS, 1988). Dentre os metais refratarios, o
nidbio se destaca, sendo o mais leve, com uma massa especifica (8,75 g/cm3)
proxima a do niquel (8,90 g/cm?3) e dos acos estruturais (7,75 — 8,05 g/cm3)
(PRASAD; WANHILL, 2017).

Além disso, o nidbio e suas ligas possuem excelentes propriedades
termomecanicas (por exemplo, resisténcia a fluéncia), sendo considerados
metais versateis, pois exibem excelentes trabalhabilidade e soldabilidade, boa
ductilidade a temperatura ambiente, baixa temperatura de transi¢cao ductil-fragil
e resisténcia a corrosdo para temperaturas maximas de 500°C (niébio puro) e
1100°C (ligas de nidbio com revestimentos) (PRASAD; WANHILL, 2017).
Destaca-se aqui a liga de niébio C-103 (Nb-10%Hf-1%Ti), a qual foi utilizada no



sistema de propulséo liquida das espaconaves do programa espacial norte-
americano Apollo. No motor-foguete AJ10-137, por exemplo, realizou-se uma
juncao dissimilar soldada, possibilitando a unido de uma tubeira em liga de nidbio
C-103 e seu cone de extensdo em liga de titanio Ti-6Al-4V, objetivando a
otimizacdo do desempenho estrutural, conforme observado na Figura 1.1
(HALCHAK; CANNON; BROWN, 2016).

Figura 1.1 — Juncéo dissimilar soldada na tubeira do motor-foguete AJ10-137.

Fonte: Adaptado de Halchak, Cannon e Brown (2016).

O titanio e suas ligas comerciais também sdo candidatos promissores para a
substituicdo dos agos estruturais e ligas de aluminio em aplicagbes
aeroespaciais, devido a combinacdo de propriedades Unicas, tais como sua

elevada resisténcia especifica, resisténcia a corrosdo e ampla faixa de
temperaturas de operacdo (HENRIQUES et al., 2005).

Estima-se que o mercado aeroespacial das ligas de titdnio possua uma demanda
de crescimento projetada até 2024 com taxa de crescimento anual composta em
torno de 3,6%, superando a tendéncia de utilizacdo de outros metais e
aproximando-se ao dos compdsitos, conforme observado na Figura 1.2 (ZIIM,
2014).



Figura 1.2 — Demanda projetada de materiais para o setor aeroespacial.
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Fonte: Adaptado de Ziim (2014).

Neste cenario, a liga Ti-6Al-4V é extremamente relevante, correspondendo a
cerca de 45% da producéo total das ligas de titanio disponiveis (HENRIQUES et
al., 2005), além de ter sido extensivamente estudada e empregada, inclusive na

soldagem a laser de estruturas aeroespaciais (LIMA et al., 2015).

Portanto, considera-se importante para o setor aeroespacial o desenvolvimento
de processos de soldagem que viabilizem a montagem estrutural de pecas e
componentes para aplicacbes sob regimes de operacdo extremos em
temperaturas elevadas, sendo a soldagem a laser do ni6bio e do titdnio (bem
como suas ligas) de particular interesse.

No entanto, apds soldados, sabe-se que estes materiais devem ser
posteriormente submetidos a tratamentos térmicos e/ou termoquimicos, além de
serem devidamente protegidos com revestimentos protetores e/ou ablativos,
para que possam entdo ser empregados nas condicbes de operacdo
pretendidas. Tais tratamentos objetivam melhorar as propriedades mecéanicas e
o desempenho em servico das juncdes soldadas, bem como os revestimentos
propostos buscam atuar como barreira protetora e/ou escudo térmico, sendo
tipicamente formados por processos de natureza quimica (CVD — Chemical
Vapor Deposition) ou fisica (PVD — Physical Vapor Deposition) (FARHA, 2013),



com destaque para 0S processos assistidos por plasmas, tais como a

implantacédo idnica por imersdo em plasma (3IP).

1.2 Objetivos geral e especificos

O objetivo geral deste trabalho experimental foi realizar um estudo dos
parametros de soldagem autdégena com laser Yb:fibra do niébio e da liga de
tithnio Ti-6Al-4V, bem como de seu tratamento termoquimico posterior via
implantacdo ionica por imersdo em plasma de nitrogénio em alta temperatura
(3IP-AT), investigando a influéncia destes processos nos materiais e em suas

propriedades para cada fase do trabalho experimental.

Para atingir o objetivo geral, foram propostos objetivos especificos para as trés
fases do trabalho experimental, conforme apresentado a seguir na Tabela 1.1.

Tabela 1.1 — Objetivos especificos de cada fase do trabalho experimental.

12 fase: Caracterizacdo dos materiais recebidos

e Conhecer as propriedades de interesse dos materiais recebidos.

22 fase: Soldagem autdgena por laser Yb:fibra

o Gerar, para 0s materiais recebidos, cartas de processamento na soldagem
autdégena com laser Yb:fibra, baseando-se no efeito do aporte térmico
empregado sobre o processamento e caracteristicas dimensionais dos
cordbes de solda resultantes.

e Avaliar ainfluéncia da soldagem a laser sobre a degradagéo das propriedades

de interesse dos corddes de solda obtidos para cada material.

32 fase: Implantagdo i6nica por imersdo em plasma de nitrogénio em alta
temperatura (3IP-AT)

e Propor uma metodologia para o tratamento termoquimico posterior via
implantacao iénica por imersdo em plasma de nitrogénio em alta temperatura
(3IP-AT) dos corddes de solda obtidos para cada material.

e Avaliar a influéncia do tratamento 3IP-AT sobre a modificacdo das

propriedades de interesse dos corddes de solda tratados.

Fonte: Producédo do autor.



1.3 Escopo

O presente trabalho esta estruturado em sete Capitulos, cujo conteudo €

apresentado a sequir:

O Capitulo 1, intitulado INTRODUCAO, tem como objetivo introduzir os assuntos
relacionados a dissertacdo e ao trabalho experimental desenvolvidos. Nele,

destacam-se: a motivacao e os objetivos geral e especificos.

O Capitulo 2, intitulado FUNDAMENTACAO TEORICA, aborda os
conhecimentos tedricos e praticos relevantes para a compreensao dos conceitos
cientificos abordados nesta dissertacio e empregados durante o0
desenvolvimento do trabalho experimental. Assim, sdo apresentados alguns
fundamentos tedricos acerca da interacdo do feixe laser com os metais, da
soldagem a laser, da fisica de plasmas, da implantacéo ibnica por imersdo em
plasma, considerando-se a influéncia destes processos sobre a composicao,

estrutura e propriedades do niébio e da liga Ti-6Al-4V.

O Capitulo 3, intitulado MATERIAIS E METODOS, apresenta 0s materiais
recebidos e detalha a metodologia empregada nos processamentos e
caracterizagOes realizados nas trés fases deste estudo experimental.

O Capitulo 4, intitulado RESULTADOS E DISCUSSOES, se destina a
apresentacao e discussao detalhada dos respectivos resultados obtidos nas trés

fases do trabalho experimental.

O Capitulo 5, intitulado CONCLUSAO, apresenta as principais conclusdes e
consideragcdes desenvolvidas a partir dos resultados experimentais obtidos nas

trés fases do trabalho experimental, além de fornecer um sumario conclusivo.

O Capitulo 6, intitulado SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS, apresenta

possiveis trabalhos que podem ser desenvolvidos a partir do presente trabalho.

O Capitulo de REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS lista as obras consultadas e

citadas neste trabalho.



Além disso, sao fornecidos trés Apéndices, estruturados da seguinte maneira:

O APENDICE A: DADOS METODOLOGICOS apresenta as Figuras dos

equipamentos utilizados no trabalho experimental.

O APENDICE B: TABELAS DE DADOS CRISTALOGRAFICOS apresenta as
Tabelas com os resultados dos dados cristalograficos obtidos nas andlises de

difracdo de raios X nas trés fases do trabalho experimental.

O APENDICE C: TABELAS DE ENERGIAS DE FORMACAO DAS FASES DE
OXIDOS, NITRETOS E OXINITRETOS ESTAVEIS apresenta as Tabelas com
as energias de formacdo das fases cristalogréficas de referéncia de éxidos,
nitretos e oxinitretos estaveis, obtidas na plataforma Materials Project e citadas

na segunda e terceira fases do trabalho experimental.



2 FUNDAMENTACAO TEORICA
2.1 Soldagem alaser

2.1.1 Interagao entre o feixe laser e 0os metais

O feixe laser é uma fonte de luz monocromatica, colimada e de alta coeréncia
espacial e temporal, constituida por fétons com comprimentos de onda (A),

frequéncias (v) e energias (E) de valores discretos (RENK, 2017).

Estas grandezas estdo relacionadas entre si através da relacdo de Planck-

Einstein dada pela Equacéo 2.1:

E=hv=— (2.1)
Onde:

a) h é a constante de Planck (h = 6,62607015x107>* J.s);

b) c é a velocidade da luz no vacuo (c = 299792458 m.s™).

A elevada densidade energética do feixe laser pode ser utilizada para o
processamento dos metais, modificando sua composicdo, estrutura e/ou
propriedades (ION, 2005).

O processamento dos metais ocorre devido a interacdo da radiacdo
eletromagnética transportada pelo feixe laser com o campo elétrico contido em
sua rede cristalina, resultando em fenémenos fisicos distintos (SPARKES;
STEEN, 2018).

Na Figura 2.1, sao ilustrados esquematicamente alguns fendmenos fisicos
oriundos da interacdo entre a radiacdo eletromagnética transportada por um
Unico pulso laser e o campo elétrico contido na rede cristalina metalica, apés

transcorrido um dado tempo de interacao (t;) com a superficie do metal.



Figura 2.1 — Interacéo da radiacao eletromagnética transportada por um pulso laser com

0 campo elétrico da rede cristalina.
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Fonte: Adaptado de Sparkes e Steen (2018).

Analisando-se a Figura 2.1, observa-se que a partir da interacdo da radiacéo
eletromagnética transportada por um anico pulso laser com a rede cristalina do
metal, sdo promovidas vibragdes em sua estrutura atbmica, as quais estao

associadas as nuvens eletrbnicas e ligacfes fonicas (SPARKES; STEEN, 2018).

Assim, a energia transportada pelo feixe laser incidente é absorvida pelo metal
por meio de interacdes elétron-féton caracteristicas, um fendmeno que ocorre
para valores de t; da ordem de 10'° s (femtossegundos) (LI; GUAN, 2020).

A absorcédo energética pelo metal resulta de transi¢cdes eletronicas discretas em
sua rede cristalina, desde que os niveis de energia quantizados envolvidos nas
transicdes (sejam niveis eletrénicos, atdbmicos ou moleculares) apresentem uma

diferenca de E equivalente a energia dos fotons incidentes (BLACKBURN, 2012).

Pode ocorrer ainda a geracao de plasma, considerando-se valores de t; da ordem
de 10*? s (picossegundos). Este fendmeno é geralmente acompanhado pela
emissdo de ondas de choque, as quais ocorrem para valores de t; da ordem de
109 s (nanossegundos) (LI; GUAN, 2020).

Para valores de t; inferiores a 10'? s, poderdo ocorrer simultaneamente 0s

fendbmenos de vaporizacdo metalica e formacao de plasma, bem como a fuséo



e a espalacdo de particulas liquidas denominadas debris, as quais séo
posteriormente ressolidificadas sobre a superficie metalica (SPARKES; STEEN,
2018).

2.1.1.1 Absorcgéo

Uma vez que 0os metais sao opacos, o fendmeno da absorcao do feixe laser por
estes pode ser simplificado em termos das fracdes da radiacédo eletromagnética
absorvida e refletida (BERGSTROM, 2008). Assim, tem-se que a Equacéo 2.2:

A+R=1 (2.2)
Onde:

a) A € a absortividade;
b) R é a refletividade.

Portanto, se o metal apresentar A=1 e R=0, considera-se que toda a energia
irradiada pelo feixe laser incidente sera absorvida. Inversamente, se o metal
apresentar A=0 e R=1, toda a energia irradiada pelo feixe laser seré refletida.
Caso A e R assumam valores decimais, parte da energia irradiada pelo feixe

laser seré refletida e o restante desta seré absorvida (BLACKBURN, 2012).

A absorcdo do feixe laser incidente depende de sua natureza fisica
(propriedades espectrais e direcionais) e das propriedades fisico-quimicas do
metal com o qual o interage (BERGSTROM, 2008).

Assim, dependendo da natureza espectral (comprimento de onda e modo de
polarizagdo) e direcional (angulo de incidéncia) do feixe laser, bem como das
propriedades fisico-quimicas do metal, os fenbmenos de absorcao e reflexdo
podem variar significativamente (BLACKBURN, 2012).

No grafico da Figura 2.2, é apresentada a variacao da refletividade R dos metais
aluminio (Al), ferro (Fe), niquel (Ni) e titanio (Ti) ao longo da faixa de A de 0 — 12
pm, abrangendo diferentes lasers comerciais utilizados no processamento
metalico, tais como os lasers de Nd:YAG, disco de Yb:YAG, Yb:fibra (ambos com
A~ 1,06 ym) e de CO2 (A= 10,6 pm).



Figura 2.2 — Refletividade dos metais aluminio, ferro, niquel e titanio em funcdo do

comprimento de onda do feixe laser incidente.
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Nota: O feixe laser incidente apresenta um angulo de incidéncia normal (6 = 90°) a

superficie do metal, a qual se encontra a temperatura ambiente.

Fonte: Adaptado de Rumble (2021).

A polarizacao do feixe laser e o angulo de incidéncia (0) formado entre a direcao
de propagacédo deste e a superficie metdlica também influenciam na absorcéo
energética (SATO et al., 1996).

O modo de polarizacéo é definido pela direcdo do campo elétrico do feixe laser
incidente em relacéo ao plano de incidéncia no qual este se propaga, sendo este
perpendicular & superficie do metal refletor (BERGSTROM, 2008).

Na Figura 2.3, apresenta-se esquematicamente o sistema de coordenadas que
indica os modos de polarizacdo p e s do feixe laser em relacdo ao plano de

incidéncia perpendicular a superficie do metal refletor.
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Figura 2.3 — Modos de polarizacdo do feixe laser em relacdo ao plano de incidéncia

perpendicular a superficie do metal refletor.
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Fonte: Adaptado de Performative Design (2022).

O modo de polarizagdo-p, também denominado modo transversal-magnético
(TM), ocorre quando a componente vetorial do campo elétrico é paralela ao plano
de incidéncia, ou seja, com o vetor campo elétrico orientado ao longo deste
(GOLDSTEIN, 2010).

Por outro lado, 0 modo de polarizacéo-s, também denominado modo transversal-
elétrico (TE), ocorre quando a componente do campo elétrico é perpendicular ao
plano de incidéncia, isto é, com o vetor campo elétrico normal a este
(GOLDSTEIN, 2010).

Nos graficos a) e b) da Figura 2.4, relaciona-se para o titanio (Ti) e o aluminio
(Al) suas respectivas absorcOes energéticas de feixes laser incidentes com

modos de polarizacdo p e s e angulos 6 distintos.
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Figura 2.4 — Absorcao do aluminio e do titanio em funcdo dos modos de polarizacao e

do angulo de incidéncia do feixe laser incidente.
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Nota: Nos gréaficos (a) e (b), os comprimentos A do feixe laser incidente séo,

respectivamente, 1 ym e 10 pym.

Fonte: Adaptado de Rumble (2021).

Analisando-se os gréficos da Figura 2.4, observa-se que a maxima absorcao da
energia do feixe laser incidente ocorre para o0 modo de polarizagdo-p em um
dado angulo 6, denominado angulo Brewster, o qual depende do A do feixe laser
e das propriedades fisico-quimicas do metal com o qual este interage (RUMBLE,
2021).

Além disso, observa-se na Figura 2.4 que para cada metal, ha uma dependéncia
de A em relag&o ao A do feixe laser incidente. Para o titanio, o valor maximo de
A é de aproximadamente 0,8 para o angulo Brewster e um A do feixe laser

incidente de 10 ym.

Sabe-se ainda que valor de A varia em funcéo do tempo t; do feixe laser com o

metal e da temperatura atingida na regido considerada (BERGSTROM, 2008).

Ao interagir com o metal, o feixe laser incidente eleva gradualmente a
temperatura do substrato, aumentando progressivamente o valor de A (ou,

inversamente, reduzindo progressivamente o valor de R) (KAPLAN, 2009).
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A variacdo de R em funcdo da temperatura atingida na superficie metalica é
apresentada no gréfico da Figura 2.5 a seguir para os metais aluminio (Al), cobre
(Cu) e estanho (Sn).

Figura 2.5 — Variacdo da refletividade em funcdo da temperatura para os metais

aluminio, cobre e estanho.
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Nota: No gréafico, o comprimento A do feixe laser incidente foi de 10,6 um para um angulo

de incidéncia normal (6 = 90°) a superficie.
Fonte: Adaptado de Briickner, Schafer e Uhlenbusch (1989, 1991).

Conforme observado no grafico da Figura 2.5, quando a temperatura de fusédo

(Ty) é atingida na superficie metalica, o valor de A aumenta significativamente.

Finalmente, destaca-se que o feixe laser incidente pode ser modelado
matematicamente como uma fonte térmica superficial, a qual possibilita uma
dada profundidade de absorcao (p,) da energia irradiada do feixe laser incidente
no metal, tendo sua intensidade (ly) reduzida a 1/e2, conforme a Equacéo 2.3

proposta por Duley (1999).
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A

41n (2:3)

pa=
Onde:

a) n é o indice de refracdo, sendo um valor superior a 1 para os metais.

2.1.1.2 Conducao

Segundo Blackburn (2012), se |, do feixe laser incidente for inferior a
~10* W.cm? para a maioria dos materiais metdlicos, a energia térmica
efetivamente absorvida pela superficie metélica ndo seré suficiente para que a

temperatura local seja elevada acima da T; do metal.

Consequentemente, ndo ocorrera a formacéo de fases liquidas e a fracdo da
energia térmica absorvida sera transferida no metal exclusivamente por
conducéo. A taxa de difusdo da energia térmica absorvida pelo metal é dada por
sua difusividade térmica (a), conforme a Equacao 2.4 proposta por Bird, Stewart
e Lightfoot (1960):

k
a=— [m?sT] (2.4)
Onde:

a) k é a condutividade térmica [W.m™".K™'];
b) p é a massa especifica [kg.m™];

c) ¢, é o calor especifico & presséo constante [J. K'.kg™].

2.1.1.3 Fusao

Quando |, do feixe laser incidente for superior a ~10* W.cm™, ocorrera a fuséo
na superficie metélica, com a formacdo de uma poca de metal liquido
denominada poca de fusdo, conforme exemplificado na Figura 2.6
(BLACKBURN, 2012).

14



Figura 2.6 — Poca de fusdo formada durante a soldagem a laser com metal de adicao.
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Fonte: Adaptado de Schultz e Woizeschke (2018).

Analisando-se a Figura 2.6, observa-se que, durante a fusdo, a superficie
metdlica, inicialmente a temperatura ambiente (To), tem sua temperatura
localizada elevada acima de Tt do metal ap6s um dado tempo de aquecimento

(tr), o qual pode ser estimado pela Equagéo 2.5 proposta por Cohen (1967):

mk? T?
tf= 2
4alj

[s] (2.5)
Onde:

a) Tt é a temperatura de fusdo do metal [K];
b) la é a intensidade do feixe laser incidente efetivamente absorvida pela

superficie metélica, sendo uma fracéo de lo [W.m2].

A profundidade (xf) da poca de fusdo em funcdo do tempo ti do feixe laser
incidente com a superficie metélica pode ser aproximada pela Equacdo 2.6,
supondo que a condutividade térmica e a difusividade térmica das fases soélida e
liguida sdo idénticas (COHEN, 1967).

0,16 15 (ti —t)
Xs = pL

[m] (2.6)
Onde:

a) L é o calor latente de fusdo do metal [J.kg'1].

15



2.1.1.4 Vaporizagéao

Dependendo da intensidade lo do feixe laser incidente e de ti deste com a
superficie metalica, pode ocorrer a vaporizacdo e a formacdo de plasma
(READY, 1997).

Na vaporizacdo, a superficie metélica, inicialmente a To, tem sua temperatura
local elevada acima da temperatura de vaporizacdo (Tv) do metal apés um
intervalo (tv), o qual pode ser estimado pela Equacdo 2.7 proposta por Ready
(1997).

t = 'ITkpCp (TV_T0)2

V
412

[s] (2.7)
Onde:

a) Tvé a temperatura de vaporizacdo do metal [K].

O fendmeno de vaporizagdo pode ocorrer, por exemplo, na soldagem a laser,
para lo da ordem de 10* W.cm?, desde que a interacdo ti com a superficie
metdlica seja suficiente para promover o aumento de temperatura necessario
(HIRANO; FABBRO; MULLER, 2011).

Por outro lado, na soldagem a laser, sdo tipicamente empregadas lo superiores
a 10%° W.cm?, de modo a possibilitar que o modo de transferéncia de energia
térmica para o metal seja governado majoritariamente pela penetracéo do feixe
laser através da poca de fusdo, ao invés de ser governado por conducgdo térmica
(BLACKBURN, 2012).

Quando isto ocorre, forma-se, junto a poca de fusdo, uma cavidade de vapor
denominada keyhole, resultante da pressao de vapor de recuo, a qual empurra
o metal liquido para a regido periférica ao redor da area com a qual o feixe laser
interage, conforme exemplificado na Figura 2.7 (KAPLAN, 2009).
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Figura 2.7 — Keyhole e pluma de vapor gerada durante a soldagem autégena a laser
com feixe incidindo transversalmente em relag&o a superficie.

Feixe laser

Superficie

/1

Parede \
frontal do

keyhole

Parede
traseira do
keyhole

Fonte: Adaptado de Zhang et al. (2018).

Aqui, destaca-se que a vaporizagado nao ocorre exclusivamente por sublimacgao.
Dependendo do tempo ti do feixe laser com a superficie metélica, pode haver

inclusive a formacéao de fases liquidas transientes (KAPLAN, 2009).

Consequentemente, algumas particulas metdlicas séo ablacionadas sob a forma
de goticulas de metal liquido ejetadas devido ao impacto da presséo de vapor
de recuo, sendo posteriormente resfriadas e ressolidificadas ao entrarem em

contato com a superficie metalica (KAPLAN, 2009).

De modo a ilustrar a espalacéo de debris metélicos, na Figura 2.8 apresenta-se
a morfologia de uma cavidade de vapor resultante da penetracdo de um feixe

laser sobre a superficie de um aco.
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Figura 2.8 — Cavidade de vapor formada na superficie de um aco apés a incidéncia de

um feixe laser e espalacdo de debris metélicos.

Fonte: Noll (2012).

Analisando-se a Figura 2.8, observa-se que a incidéncia do feixe laser resultou
na vaporizacao metdlica a partir da superficie, gerando uma cavidade de vapor
(keyhole) a partir do metal ablacionado. Além disso, evidencia-se o efeito da
pressao de vapor de recuo sobre a espalacdo metalica, ocorrida em direcao as

regides periféricas ao redor da posicao central de incidéncia (NOLL, 2012).

2.1.1.5 Geracao de plasma

Considera-se que o vapor metdlico € essencialmente constituido por &tomos e
moléculas. Quando o feixe laser incide sobre a superficie metalica ocorre a
dessorcao das moléculas adsorvidas, as quais sao desintegradas, fragmentadas
e/ou dissociadas. Consequentemente, estes espécimes atémicos e moleculares
sdo ionizados a partir da energia Optica do feixe laser incidente e térmica
irradiada, gerando o plasma (PANNE, 2004).
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O plasma gerado consiste em uma pluma de gas ionizado e elétrons livres, o
gual absorve a energia Optica do feixe laser por meio de um mecanismo fisico
denominado absorcdo de bremsstrahlung inverso. Esta absor¢do aumenta
exponencialmente em funcdo do quadrado do A do feixe laser incidente
(DOWDEN, 2009).

Para um feixe laser cujo A é de aproximadamente 1 um, o acoplamento do feixe
sobre o metal e o0 respectivo aumento da absortividade sdo favorecidos
majoritariamente pelas multiplas reflexdes e absorcdes de Fresnel nas paredes
do keyhole formado. Consequentemente, a energia térmica € transferida para a
poca de fusdo e demais fases sélidas através das interfaces com o keyhole
(BLACKBURN, 2012).

No entanto, para um feixe laser cujo A é de aproximadamente 10 uym, além das
multiplas reflexdes e absorcBes de Fresnel, ocorre também a absorcdo da

energia optica por bremsstrahlung inverso (BLACKBURN, 2012).

Na absorcdo por bremsstrahlung inverso, os fotons do feixe laser incidente
interagem com os elétrons livres e demais ions presentes na pluma de plasma.
Consequentemente, a energia Optica transportada pelos fotons é transferida aos
elétrons livres e ions, acelerando-os estocasticamente, resultando em
sucessivas colisdes inelasticas entre os espécimes acelerados e demais atomos
e moléculas presentes nas fases solidas e liquidas envolvidas, transferindo

energia térmica para o metal (KAPLAN, 2009).

A formacgéo de uma pluma de plasma densa acima da superficie metélica pode
ser deletéria a estabilidade do keyhole e & profundidade de penetracdo deste no
metal (BLACKBURN, 2012).

Assim, o plasma gerado pode realizar uma absorc¢éo excessiva da energia éptica
por bremsstrahlung inverso, resultando em perdas de energia e reduzindo a

eficiéncia de transferéncia energética durante a interagcdo (PANNE, 2004).

Além disso, também pode ocorrer a desfocalizacéo do feixe laser incidente, em

decorréncia do gradiente de densidade eletrénica na pluma de plasma gerada,
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resultando no espalhamento luminoso dos fétons ao interagir com o plasma,
acentuando as perdas energéticas (BLACKBURN, 2012).

2.1.2 Soldagem a laser

O feixe laser é considerado uma fonte térmica de alta intensidade. Um feixe laser
com elevada intensidade pode ser focalizado em um pequeno diametro focal,
incidindo sobre superficies metélicas e transferindo uma grande quantidade de
energia térmica localizada, suficiente para soldar os materiais (STEEN;
MAZUMDER, 2010).

Na Tabela 2.1, compara-se a intensidade e o respectivo perfil da zona fundida

(ZF) obtido para diferentes processos de soldagem.

Tabela 2.1 — Intensidades e perfis da zona fundida obtidos para diferentes processos de

soldagem.

Processo de soldagem Intensidade (W/cm?) Perfil da zona fundida

Eletrodo revestido 5x10% — 104 —

MIG 5x 102 — 10* <= ~10°
—— -
—>— ~10?

Plasma 5x102 — 10° 5
—— "0
——o—— Condugéo

Laser ou feixe de elétrons 106 — 108

T Keyhole

Fonte: Adaptado de Steen e Mazumder (2010).

Analisando-se a Tabela 2.1, observa-se que a soldagem a laser é considerada
um processo de alta energia, assim como a soldagem por feixe de elétrons. Em
ambos os casos, as intensidades tipicas variam na faixa de 10 a 108 W.cm?
(STEEN; MAZUMDER, 2010).

Além disso, no processo de soldagem a laser, a posicao focal do feixe laser em

relagéo a superficie metalica exerce uma influéncia significativa na distribuicao
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da energia térmica transferida e no respectivo perfil da ZF resultante. Logo,

diferentes perfis geométricos da ZF podem ser formados (LAWRENCE, 2018).

Quando o feixe laser incide fora de foco em relacdo a superficie metalica, a
soldagem pode operar no modo por conducao, devido a redugéo da intensidade.
Por outro lado, caso o feixe laser incida em foco na superficie metalica, maior
sera a intensidade e a soldagem ocorrera em modo por penetracdo, também
denominado keyhole (LAWRENCE, 2018).

Destaca-se que, além da posicao focal, a intensidade e o tempo tido feixe laser
com a superficie metélica sdo parametros fundamentais, pois determinam o
aporte térmico e o modo de soldagem predominante (STEEN; MAZUMDER,
2010).

2.1.2.1 Soldagem por conducao

O modo de soldagem por conducdo € caracterizado, exclusivamente, pela
formacéao de fases liquidas e soélidas, no qual a energia de soldagem transferida
ao metal € governada, majoritariamente, por conducao térmica (ION, 2005).
Neste regime de soldagem, as intensidades tipicas do feixe laser sdo da ordem
de 10*—10° W.cm? (BLACKBURN, 2012).

Na Figura 2.9, representa-se esquematicamente o modo de soldagem por
conducao.

Figura 2.9 — Modo de soldagem por conducéo.

- Feixe laser

Diregao de soldagem

Wy

, Poca de fusao
\ 7 = Cordao de solda
Metal de base

-

Fonte: Adaptado de Laserline (2022).
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Analisando-se a Figura 2.9, observa-se que, inicialmente, a energia optica do
feixe laser incidente é absorvida atraves da superficie metalica, sendo convertida
em energia térmica por meio das interacdes elétron-féton que ocorrem na rede
cristalina metalica, estando associadas as nuvens eletrénicas e ligagcdes fénicas
(SPARKES; STEEN, 2018).

Em seguida, considera-se que a energia térmica € transferida através da
superficie metalica por conducéo, sendo distribuida tridimensionalmente pelo
metal. Consequentemente, ocorre 0 aumento da temperatura localizada das
fases solidas até que seja atingida sua Ts (STEEN; MAZUMDER, 2010).

Neste instante, € formada uma poca de fusdo hemisférica, na qual as fases
liguidas se deslocam simultaneamente com o feixe laser na direcdo de
soldagem. Durante o resfriamento da poca de fusdo, ocorre a solidificacdo das
fases liquidas, resultando na formacg&o do corddo de solda longitudinal (ION,
2005).

Embora este regime de soldagem seja majoritariamente governado por
condugéo, também estdo envolvidos os mecanismos de fluxo de calor por
conveccao e irradiacao, conforme o modelo matemético proposto por Jacques e
El OQuafi (2017) e adaptado na Figura 2.10.

22



Figura 2.10 — Modelo matematico dos mecanismos de fluxo de calor envolvidos no modo

de soldagem por conducéo.

Feixe laser

b(104- 10° W) Qconvecgéo + Qirradiagéo

IR RS

Qcondugéo

RN
EJLX Qoonvesgio * Qimadiagao

Fonte: Adaptado de Jacques e El Ouafi (2017).

Além disso, no modo de soldagem por conducdo, a extensdo da ZTA é
relativamente maior do que no modo de soldagem por penetracédo (keyhole),
conforme sera discutido posteriormente (BLACKBURN, 2012).

Por outro lado, o modo de soldagem por conducao é considerado como sendo
mais estavel do que o modo de soldagem por penetracdo. Isto ocorre pois,
durante o processo, a temperatura maxima na poca de fuséo ndo excede a Tv.
Logo, ndo sdo formadas cavidades de vapor, resultando em corddes de solda
com poucos defeitos geométricos (ION, 2005).

2.1.2.2 Soldagem por penetracéo

O modo de soldagem por penetracdo € caracterizado pela formagdo de uma
cavidade de vapor envolta por uma poca de fusédo assimétrica. Esta cavidade é
também designada keyhole (ION, 2005).

Na Figura 2.11, representa-se esquematicamente o modo de soldagem por

penetracao.
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Figura 2.11 — Modo de soldagem por penetracao (keyhole).

—— Feixe laser

Direcéao de soldagem

=

Vapor metalico / Plasma
Keyhole
Poca de fusédo

—+— Cordao de solda

—  Metal de base

Fonte: Adaptado de Laserline (2022).

No regime de soldagem por penetracdo, as intensidades tipicas do feixe laser
sdo superiores a 106 W.cm. Assim, o keyhole é gerado quando o feixe laser de
alta intensidade incide na superficie metélica (BLACKBURN, 2012).

Inicialmente, o keyhole tem sua estabilidade mantida pela pressédo de vapor de
recuo atuante, configurando um regime termodinamico de equilibrio estacionario
(LEE et al., 2002).

Em seguida, inicia-se a vaporizagdo metalica e parte do vapor € ejetado do
keyhole. Deste modo, o volume metalico € localmente reduzido, ndo sendo
possivel manter a pressdo de vapor constante. Consequentemente, o keyhole
tende a instabilidade, podendo colapsar subitamente (DUCHARME, KAPADIA,
DOWDEN, 1993).

Porém, a medida em que o keyhole é deslocado simultaneamente com o feixe
laser na direcéo de soldagem, a poca de fuséo assimétrica que o envolve permite
o fluxo constante de metal liquido entre as regides traseira e dianteira. Assim, o
volume metélico e a pressao de vapor de recuo sdo mantidos, configurando um

regime termodinamico de quasi-equilibrio estacionario (LEE et al., 2002).

Segundo Svenungsson, Choquet e Kaplan (2015), o feixe laser é capaz de

penetrar continuamente no interior da cavidade gerada. Isto ocorre devido as
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multiplas reflex6es do feixe laser nas paredes do keyhole, seguida pela absorgéo
de Fresnel, resultando em um aumento exponencial da absorcéo energética pelo

metal.

Assim, a parte inferior do keyhole é capaz de absorver maior quantidade de
energia do que a parte superior. Além disso, quanto maiores forem a intensidade,
a taxa de vaporizacdo metélica e a pressao de recuo, maior sera a estabilidade
termodinamica do keyhole, o qual tende a permanecer aberto em toda sua
extensdo por mais tempo (SVENUNGSSON; CHOQUET; KAPLAN, 2012).

2.1.2.3 Soldagem a laser da liga Ti-6Al-4V

Segundo Bu et al. (2021), a microestrutura resultante na ZF dos corddes de solda
obtidos a laser em regime de penetracdo (keyhole) para a liga Ti-6Al-4V é
majoritariamente constituida pela fase acicular martensitica a', exibindo maclas,

ripas e/ou agulhas martensiticas, conforme apresentado na Figura 2.12.

Figura 2.12 — Macro e microestrutura do corddo de solda obtido a laser em regime de

penetracdo (keyhole) para a liga Ti-6Al-4V.

Fonte: Adaptado de Kabir (2011).

Além disso, a formacdo morfologica da ZF ressolidificada é essencialmente
dominada pelos mecanismos de nucleacdo heterogénea de graos equiaxiais a
partir de heterogeneidades introduzidas na poca de fusdo, bem como pelo
crescimento epitaxial de gréos colunares a partir da interface com o MB néo
fundido, conforme representado esquematicamente na Figura 2.13 (BU et al.,
2021).
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Figura 2.13 — Nucleacao e crescimento dos graos no resfriamento e solidificacdo da

poca de fus@o durante a soldagem a laser da liga Ti-6Al-4V.

a)

Evaporagao de atomos
metalicos b)

) "4

Atomos de soluto Keyhole

Crescimento
epitaxial

Nucleagao
heterogénea

c)

\ Crescimento

epitaxial dos graos

/ colunares

Metal liquido

Fonte: Adaptado de Bu et al. (2020).

Consequentemente, a ZF apresenta uma microestrutura com graos equiaxiais
localizados majoritariamente na regido central da linha de fusdo, bem como
graos colunares que crescem epitaxialmente a partir da interface com o MB,
orientados em direcéo a regido central, inversamente ao sentido do fluxo de calor
durante o resfriamento e a solidificacdo, conforme observado nos detalhes b) e
c) da Figura 2.13.

Destaca-se que os mecanismos citados acima e ilustrados na Figura 2.13 para
a formacdo morfolégica dos grdos dependem do superresfriamento
constitucional das fases liquidas na poca de fusdo, o qual pode ser estimado a

partir da Equacgéo 2.8 proposta por Bu et. al (2021).
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(2.8)
Onde:

a) G é o gradiente térmico na poca de fuséao;

b) R é a velocidade de solidificacdo do metal liquido;

c) Coé a concentragdo de soluto na poga de fuséo;

d) m é o gradiente liquido do diagrama de fases no equilibrio;
e) D é o coeficiente de difusdo do soluto na poca de fuséo;

f) ko é o coeficiente de distribuigdo do soluto na poga de fuséo.

A partir das grandezas fisicas apresentadas na Equacédo 2.8, entende-se que a
formacdo morfologica da ZF ressolidificada resultante  depende,
majoritariamente, do gradiente térmico (G) e da velocidade de solidificacdo (R)
da poca de fusdo, bem como da concentracao de soluto (Co) existente, conforme

representado esquematicamente no grafico da Figura 2.14.

Figura 2.14 — Formacédo morfolégica dos gréos a partir da concentracédo de soluto e da
taxa de superresfriamento constitucional na poca de fusdo durante a

soldagem a laser.

Graos equiaxiais Graos colunares

A7

Colunar
dendritico

Equiaxial

Celular
dendritico

Concentragdo de soluto, C; (%)

Planar
/
|

JG/R

Fonte: Adaptado de Bu et al. (2021).
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Analisando-se o grafico da Figura 2.14, infere-se que, na regiao central da linha
de fuséo, a formacao heterogénea de grados equiaxiais observada na Figura 2.13

pode ser explicada pelo menor grau de superresfriamento constitucional da poca

de fusédo. Isto ocorre devido a menor razdo ,/G/R resultante, ou seja, quando
h& maiores velocidades de solidificacdo associadas a menores gradientes

térmicos localizados.

Além disso, a partir do grafico da Figura 2.14, compreende-se que o crescimento
epitaxial dos graos colunares observado na Figura 2.12 e esquematizado na
Figura 2.13 pode ser explicado pelo maior grau de superresfriamento

constitucional nas extremidades da poca de fusdo com o MB. Isto também ocorre

devido a maior razdo ,/G/R observada, isto €, quando ha menores velocidades

de solidificacdo associadas a maiores gradientes térmicos localizados.
2.1.2.4 Soldagem a laser do ni6bio

Torkamany et al. (2014) estudaram previamente a soldagem a laser dissimilar
entre o nidbio e a liga Ti-6Al-4V, utilizando-se um laser Nd:YAG operando em

modo pulsado.

Segundo os autores, os corddes de solda dissimilares resultantes apresentaram
ZF com secdes transversais assimétricas, devido as diferentes propriedades
fisico-quimicas entre o nidbio e a liga Ti-6Al-4V. Além disso, ao serem realizados
ensaios de tracdo uniaxiais, as juntas dissimilares fraturaram préximo a interface

com 0 nidbio, exibindo, portanto, uma resisténcia a tragdo semelhante ao niobio.

Oliveira et al. (2017) realizaram a soldagem a laser de chapas de ni6bio com 3
mm de espessura, utilizando-se um laser Yb:fibra operando em modo continuo.
Assim, foram geradas cartas de dimensionamento de profundidade e largura dos
corddes de solda obtidos para uma dada faixa de aporte térmico (isto é,

considerando-se as poténcias do laser e velocidades de soldagem empregadas).

De acordo com os pesquisadores, os corddes de solda obtidos apresentaram

microestruturas com graos equiaxiais e colunares, exibindo defeitos
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significativos, tais como poros com diametros de ordem submilimétrica,
conectados entre si e alinhados préoximos a regido central da linha de fusdo. Além
disso, andlises de difracdo de raios X (DRX) realizadas nos corddes de solda
confirmaram a presencga da fase estavel de 6xido de niébio NbO, oriunda da
soldagem a laser.

Siqueira et al. (2020) investigaram a soldabilidade entre o niébio e a liga Ti-6Al-
4V, utilizando-se um laser Yb:fiora operando em modo continuo, obtendo
corddes de solda isentos de defeitos, com microconstituintes com durezas

Vickers variando na faixa de 130 — 180 HVo,05.

2.2 Implantacao i6nica por imersdo em plasma em alta temperatura (3IP-
AT)

2.2.1 Implantacédo i6nica por imersédo em plasma (3IP)

A implantacéo idnica por imersdo em plasma (3IP) foi inicialmente desenvolvida
em 1987 por John Conrad e seus colegas da Universidade de Winsconsin,
objetivando o tratamento superficial de agos por meio da formagéao de camadas

de nitretos metalicos imediatamente abaixo de sua superficie.

Consequentemente, o tratamento 3IP realizado pelos pesquisadores
possibilitava o aumento da dureza superficial e a melhora das propriedades

tribolégicas dos acos tratados, entre outras melhorias (CONRAD et al., 1987).

O principio do tratamento 3IP consiste na imersédo direta em plasma de uma peca
de trabalho condutora, promovendo sua polarizagcdo negativa (bias) por meio da
aplicacado de uma alta tenséo negativa e pulsada, da ordem de unidades de kV.
Consequentemente, ions positivos do plasma sao acelerados em direcao a

superficie da peca de trabalho, implantando-os através da estrutura cristalina.

Um sistema 3IP genérico € esquematizado na Figura 2.15, sendo constituido

por:
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a) Uma camara metalica de processamento com porta-amostras;

b) Um sistema de vacuo com bombas e valvulas;

c) Uma fonte geradora de plasma;

d) Um sistema de polarizagao negativa do substrato (bias);

e) Um sistema de energizacao elétrica para a fonte geradora de plasma e
do bias;

f) Um sistema de fornecimento de gases de trabalho com valvulas;

g) Ferramentas de diagndstico, tais como sondas de Langmuir para medigéo
da densidade do plasma, instrumentos para medicdo da pressao de

Vacuo, entre outros.

Figura 2.15 — Sistema tipico de implantacao i6nica por imersdo em plasma.

Geracgéo de Gas de
Plasma Trabalho
Fonte de
Alta Tensao
Diagndstico Pulsador Eie
Alta Tensao
Gerador de
Pulsos
Osciloscopio !
Sistema de
Alto-Vacuo

Fonte: Producéo do autor.

No sistema 3IP, a tenséo do bias é conectada ao substrato, podendo ser do tipo
DC negativa ou emitida por pulsos temporais. Em aplicacbes metalurgicas, o
plasma é tipicamente gerado a partir de técnicas associadas as descargas de

filamentos aquecidos ou de radiofrequéncias.
Em relacéo as vantagens do sistema 3IP, destaca-se que este permite:

a) Implantar tridimensionalmente ions de alta energia em pecas com

geometrias complexas, ndo apresentando linha de visada;
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b) Implantar ions nas camadas internas do material, sem que haja a
formacdo de filmes finos. Logo, sdo eliminados os problemas de

delaminacéo e variacdes dimensionais;

c) Modificar a superficie do material por meio da implantagdo idnica,
alterando suas propriedades mecéanicas e triboldgicas, bem como sua

resisténcia a corrosao, por exemplo.

2.2.2 Dinamica da bainha de plasma no processo 3IP

No processo 3IP, a peca de trabalho, sendo condutora, exerce o papel de um
eletrodo de alta tensdo (catodo). Assim, quando o bias é aplicado ao catodo, a
bainha de plasma € gerada, resultando em uma dinamica caracterizada por trés

estagios temporais:

a) 1° estagio: Aplicacao do bias e repulsdo dos elétrons;
b) 2° estagio: Geracdo de uma matriz de ions e inicio da implantacdo iénica;

c) 3° estagio: Expansédo da bainha de plasma até o regime estacionario.

2.2.2.1 Primeiro estagio da bainha de plasma

No instante temporal inicial (t = 0), o bias é aplicado ao substrato, de modo que
os elétrons, sob influéncia do campo elétrico atuante, sdo repelidos das
extremidades da peca de trabalho em uma escala temporal inversa a frequéncia

de plasma dos elétrons (wye), sendo este intervalo tipicamente da ordem de

nanossegundos (KONDYURIN; BILEK, 2014).

O primeiro estagio de formacdo da bainha de plasma € representado

esquematicamente na Figura 2.16.
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Figura 2.16 — Primeiro estagio da bainha de plasma.

Catodo

b)
Catodo

Plasma

Fonte: Producé&o do autor.

Sabe-se que a frequéncia wy, € dada pela Equagdo 2.9 segundo Tonks e

Langmuir (1929):
Ne €2
- 2.9
Wpe ,80 Mo (2.9)

a) ne € a densidade de elétrons no plasma [m~];

Onde:

b) e é carga do elétron [C];
C) g € a permissividade elétrica do vacuo [Cz.N'1 .m?];

d) Me € a massa do elétron [kg].

2.2.2.2 Segundo estdgio da bainha de plasma

Em decorréncia da repulsédo dos elétrons, no intervalo temporal (t) transcorrido,

€ gerada uma carga espacial de ions nas proximidades do catodo. Esta regido
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corresponde a bainha responsavel por blindar eletrostaticamente o restante do

plasma quasineutro em relacédo ao catodo.

A blindagem eletrostética é resultante da elevada inércia dos ions, evitando que
estes se movam em escalas temporais tipicas da movimentacdo dos elétrons
(CHEN, 2016).

Por esta raz&o, a bainha formada é denominada bainha matricial de ions, uma
vez que estes sao capazes de manter uma matriz associada as suas respectivas
posi¢cdes no plasma quasineutro, antes de ocorrer a movimentacao dos elétrons
(CONRAD et al., 1987).

A bainha matricial de ions apresenta uma geometria tridimensional semelhante
ao catodo, exibindo uma espessura (S, inicial significativamente menor do que
suas dimensdes, com extensdo de ordem micrométrica, sendo dada pela

Equacao 2.10 segundo Conrad et al. (2014):

2¢V
Sii= /ﬁ (2.10)
€ Ng

a) V, é o potencial do bias aplicado [J.C™Y;

Onde:

b) ny é a densidade do plasma [m].

Considera-se que a espessura S,,; da bainha matricial de ions é tipicamente da
ordem de algumas unidades de A« (CLEMMOW; DOUGHERTY, 1969).

Em decorréncia da reduzida espessura S,,; da bainha matricial de ions, é gerado

um forte campo elétrico (E) através desta. Como resultado, os ions presentes na
bainha matricial sdo acelerados em dire¢cdo ao catodo (KONDYURIN; BILEK,
2014).

O segundo estagio de formacdo da bainha de plasma é representado

esquematicamente na Figura 2.17.
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Figura 2.17 — Segundo estagio da bainha de plasma.

Plasma Bainha matricial
de ions

Fonte: Produgé&o do autor.

O intervalo temporal (1;) para a movimentag&o dos ions, tipicamente da ordem
de microssegundos, € inversamente proporcional a frequéncia de plasma dos

fons (wy; ), a qual € dada pela Equagéo 2.11 segundo Tonks e Langmuir (1929):

(2.11)

Onde:

a) ni é a densidade de ions no plasma [m3];

b) Mi € a massa do ion [kg].

Quando ha a auséncia de colisdes, os ions adquirem energia cinética igual ao
potencial eletroestatico por meio do qual os ions recaem em direcdo ao catodo
de alta tensdo. Em seguida, os ions sdo implantados através da superficie
condutora, com energias limitrofes associadas a sua carga multiplicada pela
tensdo do bias aplicado (KONDYURIN; BILEK, 2014).

2.2.2.3 Terceiro estagio da bainha de plasma

A medida em que os ions sdo acelerados e implantados no catodo de alta
tensdo, sua densidade ni na bainha matricial é reduzida. Logo, a bainha matricial

tende a se expandir, de modo a conter carga positiva suficiente para sustentar o
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bias aplicado em relacdo ao plasma. Este processo persiste até que ocorra a
formacédo de um perfil de densidade estacionério, o qual deve ser compativel
com a aceleracao dos ions na bainha matricial (KONDYURIN; BILEK, 2014).

O regime estacionario ocorre quando o fluxo de corrente de ions (ji) que
adentram na bainha matricial € igual a corrente limitada de cargas espaciais que
flui através dela. Consequentemente, a bainha matricial de ions atinge uma

condicao de equilibrio conforme a Lei de Child-Langmuir (CHILD, 1911).

Para um catodo de alta tensdo com geometria planar, a espessura da bainha
matricial em regime estacionario de acordo com a Lei de Child-Langmuir (ScL) é

dada pela Equacao 2.12 segundo Kondyurin e Bilek (2014):

1/4 VO3/4

2 2e
Sa=3v% () e

(2.12)

Onde:
a) vg é a velocidade de Bohm [m.s™].

A velocidade vg € a componente da velocidade, normal a interface bainha-
plasma, na qual os ions sdo inseridos na bainha matricial. Em um plasma néo-

flutuante, esta velocidade é dada pela Equacao 2.13 segundo Bohm (1949):

(2.13)

Onde:

a) Te € a temperatura de elétrons no plasma [eV];

b) kg é a constante de Boltzman.

Além disso, no regime estacionario, os ions sao implantados no catodo conforme
o fluxo de corrente de ions (jiCL) aproximado pela Equacgéo 2.14, considerando-

se a expansdo da bainha matricial de ions segundo a lei de Child-Langmuir
(SCHEUER; SHAMIM; CONRAD, 1990):
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3/2
> 4 0(2e)1v (2.14)

/283

Por outro lado, o fluxo jiCL € mais bem descrito como sendo dependente da

. A~ . .. , Soni .
espessura instantdnea da bainha matricial de ions (ﬁ) e da velocidade

caracteristica com a qual os ions atravessam a interface bainha-plasma,
conforme estabelecido na Equacdo 2.15 (SCHEUER; SHAMIM; CONRAD,
1990):

icL

.. =eng T"‘ VB (2.15)

Finalmente, a espessura instantanea da bainha matricial de ions (Sy;) em funcgéo
do intervalo temporal (t) decorrido é aproximada pela Equagéo 2.16 (SCHEUER;
SHAMIM; CONRAD, 1990):

2 3
Siy= So <§ w; + 1) (2.16)

| =

7z

O terceiro estagio de formacdo da bainha de plasma é representado

esquematicamente na Figura 2.18.

Figura 2.18 — Terceiro estagio da bainha de plasma.

| S(b) |

Catodo

-
> -
- r —V
r -
SN
Plasma Bainha matricial
de ions

Fonte: Produgé&o do autor.
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Finalmente, a variacdo do potencial (®) entre as interfaces plasma-bainha-
catodo, faz surgir ainda uma regido sutil de transicdo de potencial denominada

pré-bainha, conforme representado esquematicamente na Figura 2.19.

Figura 2.19 — Variacao do potencial eletrostatico entre o catodo e o plasma.

Bainha
matricial Pré-bainha Plasma
de ions

® -0 M™-----

plasma

1
I
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I
1
I
I
1
I
I
1

-® =P at0do

i

s(t);xf\D|

Fonte: Produgé&o do autor.

2.2.3 Implantacé&o i6nica por imersdo em plasma em alta temperatura (3IP-
AT).

No sistema de tratamento por implantacédo ibnica por imersdo em plasma em alta
temperatura (3IP-AT) empregado neste trabalho, além do aquecimento
promovido pelo bombardeamento idnico, o substrato é adicionalmente aquecido
a partir de dispositivos auxiliares, os quais permitem o bombardeamento por
elétrons emitidos a partir de um filamento emissor termiénico de baixa fungéo

trabalho.

O aquecimento adicional do substrato € controlado por meio das variacbes de
intensidade da tensédo DC ligeiramente positiva a ele aplicada e da corrente AC
gue percorre o filamento emissor termiénico. O monitoramento da temperatura é

realizado com o auxilio de um pirémetro éptico.

Consequentemente, o substrato é aquecido nos intervalos de desligamento dos
pulsos negativos de alta-tensdo negativa por meio do bombardeamento de

elétrons.
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Este aquecimento proporciona que os cations acelerados e implantados através
da superficie ocupem camadas mais profundas na estrutura cristalina do

material, sendo este fendbmeno governado pela difusdo em regime transiente.

Em um sistema de tratamento por 3IP-AT, o substrato é imerso na descarga de
plasma gerada a partir de uma pressdo de operacdo da ordem de 107 Torr,

apresentando uma densidade de plasma (no) tipica na faixa de 108 — 10° cm3,

O ciclo de trabalho (duty cycle) dos pulsos permite controlar indiretamente o perfil
da concentracdo dos elementos a serem implantados. Assim, o ciclo de
aguecimento corresponde a cerca de 98% do ciclo de trabalho do pulso,
engquanto o ciclo de implantacdo € realizado no restante do tempo total de

tratamento.

2.2.4 Formacéo de nitretos por meio do tratamento 3IP-AT

O tratamento 3IP-AT permite implantar ions de nitrogénio através da superficie
da peca de trabalho metélica, difundindo-os termicamente para profundidades

mais internas do material.

Consequentemente, uma camada composta por nitretos (entre outros
constituintes) é formada na superficie da peca de trabalho metalica, bem como
os ions de nitrogénio implantados séao difundidos termicamente através dos
intersticios e vacancias da rede cristalina até uma dada profundidade do bulk

metdlico, modificando sua composi¢do, estrutura e propriedades.

Segundo Oliveira et al. (2019), os principais parametros do tratamento 3IP-AT
sdo: o tempo de tratamento, a temperatura do substrato e os parametros dos
pulsos de alta tensédo negativa (tais como a tenséo de pico, o intervalo entre os

pulsos de alta tensao e sua frequéncia).
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2.2.4.1 Formacdo de nitretos de titdnio na liga Ti-6Al-4V por meio do
tratamento 3IP-AT

O tratamento 3IP-AT, por meio da implantacdo ibnica por imersédo em plasma de
nitrogénio realizada na liga Ti-6Al-4V, possibilita a formagdo de uma camada
superficial composta por nitretos de titanio, apresentando espessuras tipicas de
ordem micrométrica variando comumente na faixa de 1 — 4 um, conforme
exemplificado na Figura 2.20.

Figura 2.20 — Microestrutura da liga Ti-6Al-4V tratada termicamente a 900°C para a

difusdo de nitrogénio.

Camada composta

a—-case

Camada
composta

Camada
ricaem
Al

a-case

Zona de difusdao

Fonte: Adaptado de Farokhzadeh e Edrisy (2015).

Analisando-se a Figura 2.20, observa-se a formacdo da camada superficial
composta, constituida majoritariamente por nitretos de titanio do tipo TiN (fase
cubica 8, com grupo espacial Fm3m) e Ti2N (fase tetragonal €, com grupo

espacial P42-mnm). Ademais, sabe-se que a camada composta pode apresentar
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ainda tracos das fases TisNzx, V20 e TiO2 (ROLINSKI et al., 1998; RAVEH et al.,
1989; LAKSHMI et al., 2002).

De acordo com Raveh et al. (1989), a camada composta apresenta uma
morfologia superficial de nitretos de titanio do tipo TiN, formada imediatamente
acima de uma camada subsuperficial constituida por distintas fracdes
volumétricas das fases TiN policristalina aleatoriamente orientada (isotrépica) e

Ti2N altamente orientada (anisotropica).

Sabe-se que a fase TiNx é estavel para uma ampla faixa de concentracéo de
nitrogénio (0,43 < x <1,08), apresentando uma dureza tipica da ordem de 2500
HV. Porém, a fase Ti2N € estavel apenas para uma reduzida concentragcédo de
nitrogénio (~ 33,3 at.% N), apresentando uma dureza maxima da ordem de 1500
HV (RAVEH et al., 1993; WRIEDT; MURRAY, 1987).

Da Silva et al. (2007) investigaram a influéncia do tratamento 3IP-AT realizado
na liga Ti-6Al-4V a 800 °C por 150 minutos sobre a dureza superficial da camada
composta. Os autores identificaram que, camadas superficiais compostas
majoritariamente por nitretos do tipo Ti2N, TiN, oxidos do tipo TiO, TiOz e pelas
fases a e B do titanio apresentam durezas superficiais maximas da ordem de
2450 HV.

Conforme observado na Figura 2.20, em decorréncia do tratamento 3IP-AT
realizado a temperaturas superiores a 800°C, soluc¢des solidas intersticiais sdo
formadas imediatamente abaixo da camada composta, resultando em uma
regido rica na fase a do titanio estabilizada com nitrogénio, denominada a-case
ou camada difundida (YILDIZ et al., 2008).

Segundo Yildiz et al. (2008), atomos de Al oriundos da liga Ti-6Al-4V tendem a
segregar imediatamente abaixo da camada composta, enriquecendo a camada
difundida, porém obstruindo a difusdo transiente de nitrogénio em direcdo ao
bulk metélico durante o tratamento 3IP-AT. Nesta regido, também se evidenciam
conglomerados de precipitados finos constituidos por atomos de Al e V, com
tamanhos da ordem de 50—100 A.
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Por outro lado, quando o tratamento 3IP-AT é realizado a temperaturas inferiores
a 800° C, podem ser evidenciados graos colunares da fase a na camada
difundida.

Pesquisadores como Bell et al. (1986) e Guiraldenq et al. (1995) constataram
gue a formacao da camada difundida, com durezas tipicas na faixa de 800 —
1000 HV, possui natureza fragil, sendo deletéria a ductilidade e resisténcia a
fadiga da liga Ti-6Al-4V.

Abaixo da camada difundida, observa-se ainda a formacdo de uma zona de
difusdo de nitrogénio intersticial, com extensdo na faixa de 15-25 um de
profundidade (RAVEH et al., 1989; LAKSHMI et al., 2002).

Os atomos de nitrogénio difundidos intersticialmente endurecem a zona de
difusao, exibindo um perfil de concentracéo elevado na interface com a camada
difundida, reduzindo gradualmente em direcéo ao bulk volumétrico (BACCI et al.,
1990: IL'IN et al., 2006).

Além disso, sabe-se que as fases a e B do titdnio possuem diferentes
coeficientes de difuséo (D) e solubilidades solidas. Assim, o nitrogénio se difunde
trés vezes mais rapido na fase B em relagao a fase a do titanio, porém apresenta
solubilidade limitada na fase B (WASILEWSKI; KEHL, 1954; LIU; WELSCH,
1988).

Uma possivel desvantagem do tratamento 3IP-AT empregado na liga Ti-6Al-4V
esta relacionada as altas temperaturas envolvidas no processo, as quais devem
ser controladas, uma vez que podem ocasionar 0 crescimento de gréos
excessivo, superenvelhecimento e transformagdes microestruturais no bulk que
diminuem a resisténcia a fadiga e a ductilidade (BELL et al., 1986; SPIES, 2010).

2.2.4.2 Formacdo de nitretos e oxinitretos no nidbio por meio do
tratamento 3IP-AT

O tratamento 3IP-AT foi previamente estudado por Aradjo (2018), objetivando o

tratamento a 1200 °C de cavidades de radiofrequéncia supercondutoras

41



construidas em niobio, mediante a formacao de camadas superficiais de nitretos

do tipo NbxNy e oxinitretos do tipo NbxNyO: de nidbio.

Segundo o0 autor, as camadas superficiais formadas sdo compostas,
majoritariamente, por fases de nitretos estaveis e instaveis de nidbio, com
destaque para as fases NbNx (0,5 < x <1) cubica, hexagonal e/ou tetragonal,

Nb2N hexagonal, NbaNs tetragonal, NbsNe hexagonal, entre outras.

Oliveira et al. (2019) também realizaram o tratamento 3IP-AT no nidbio para
temperaturas da ordem de 1200 °C, identificando que a camada superficial
composta é majoritariamente constituida por nitretos e oxinitretos de nidbio,
sendo as principais fases formadas do tipo NbNx, Nbz2Nx, NbsN3, NbsNe e
Nb2NxOy.

De acordo com anadlises de difracdo de raios X realizadas por Kertscher e
Brunatto (2020), a camada composta de nitretos de nidbio formada apresenta
uma estrutura multifdsica constituida majoritariamente pelas fases €-NbN, B-
Nb2N e y-NbsNs. Nestas investigagdes, também hé indicios de picos de difracdo

caracteristicos das fases de oxinitretos do tipo NbOxNy e Nb2OxNy.

Ainda segundo os autores, a espessura das camadas observadas variou
proporcionalmente em funcédo da faixa de temperatura (980 — 1180 °C)
empregada no tratamento 3IP-AT realizado para a difusdo de nitrogénio no
nidbio, exibindo espessuras entre 1,80 — 3,40 = 0,30 um (KERTSCHER,;
BRUNATTO, 2020).

Além disso, a espessura das camadas obtidas variou proporcionalmente em
funcdo do tempo (1 — 4 h) empregado no tratamento para a difusdo de nitrogénio
no niobio, apresentando espessuras entre 1,40 — 3,10 £ 0,10 um (KERTSCHER,;
BRUNATTO, 2020).

Quanto a dureza superficial da camada composta formada, Kertscher e Brunatto
(2020) identificaram niveis da ordem de 18 + 3 GPa (~1830 + 300 HV), enquanto
Borcz, Lepienski e Brunatto (2013) obtiveram durezas superficiais da ordem de
21 GPa (~ 2140 HV).
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Por outro lado, a despeito da elevada dureza superficial da camada composta
formada, sabe-se que esta possui uma natureza fragil em relacédo ao substrato

de nidbio, mais ductil.

Kertscher e Brunatto (2020) identificaram este comportamento fragil por meio de
andlises de dureza instrumentada realizadas com indentador Berkovich,
avaliadas na superficie de camadas compostas formadas a cerca de 1080 °C

para diferentes tempos de tratamento, conforme apresentado na Figura 2.21.

Figura 2.21 — Trincamento fragil superficial das camadas compostas de nitretos e

oxinitretos de nidbio.

a) Tempo de tratamento: 1h. b) Tempo de tratamento: 2h.

’ o 2% ALY . .
EHT = 2000 kV Signal A = SE1 E = 1 =
WD = 10.0 mm Mag= 500KX = = PRI

Fonte: Adaptado de Kertscher e Brunatto (2020).

Analisando-se a Figura 2.21, observa-se que, em ambas as imagens, em
decorréncia das indentacbes instrumentadas realizadas com indentador
Berkovich, houve o trincamento fragil superficial da camada composta. Destaca-
se também que, como resultado do aumento do tempo de tratamento para a
difusdo de nitrogénio, ocorreu o aumento da rugosidade superficial da camada

composta.

Quanto a topologia da camada composta por nitretos de nidbio, Prudnikava,

Foster e Tamashevich (2017) identificaram que sua microestrutura € constituida
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por precipitados retangulares formados a temperatura de nitretacdo de 900 °C,
conforme apresentado na Figura 2.22.

Figura 2.22 — Topologia da camada composta por nitretos de nidbio.

Fonte: Adaptado de Prudnikava, Foster e Tamashevich (2017).

Ainda de acordo com Tuggle (2019), a orientacado cristalografica dos gréos de
nidbio também influencia na formacao e precipitacdo das fases de nitretos de

nidbio. Assim, na Figura 2.23, apresenta-se a microestrutura do niébio dopado
com nitrogénio a 900 °C.
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Figura 2.23 — Microestrutura do niébio dopado com nitrogénio tratado a 900 °C.

Fonte: Adaptado de Tuggle (2019).
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais recebidos

Os materiais utilizados neste trabalho experimental foram chapas recozidas da
liga de titanio Ti-6Al-4V e de nidbio metalico, com espessuras de 2 mm e 1,3
mm, respectivamente. Todas as chapas utilizadas apresentaram comprimentos

de 115 mm e larguras de 25 mm.

O niébio metalico, grau comercial (tipo 2) segundo a norma ASTM B392 — 18,
encontrava-se inicialmente na forma de tarugo cilindrico com as seguintes
dimensdes: 250 mm de diametro e 25 mm de espessura, na condi¢cao laminado
e recozido. O material foi cedido pela Companhia Brasileira de Metalurgia e
Mineracéo (CBMM) e pode ser visto na Figura 3.1.

Figura 3.1 — Niébio metélico, grau comercial (tipo 2), cedido pela CBMM.

Fonte: Produgé&o do autor.

A liga de titanio Ti-6Al-4V, grau 5 segundo a norma ASTM B348 — 19,
encontrava-se inicialmente na forma de barra quadrada com as seguintes
dimensdes: 100 mm de lado e 100 mm de comprimento, na condi¢gao recozida.
O material foi cedido pelo Instituto de Estudos Avancgados (IEAv), uma
organizacdo do Departamento de Ciéncia e Tecnologia Aeroespacial (DCTA)

localizada em S&o José dos Campos — SP, sendo visto na Figura 3.2.
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Figura 3.2 — Liga de titanio Ti-6Al-4V, grau 5, cedido pelo IEAv.

Fonte: Produgé&o do autor.

Doravante, os materiais previamente recebidos serdo denominados ao longo do
texto apenas como “materiais recebidos”. O termo “amostra”, no entanto, é
empregado genericamente ao longo do texto para se referir aos materiais sob

analise, sejam eles tratados ou néo.

3.2 Usinagem dos materiais recebidos por descargas elétricas

O equipamento de eletroerosédo a fio (marca AgieCharmiles, modelo FW 2U)
visto na Figura A.1 esta instalado na Divisdo de Suporte Tecnologico (EST) do
IEAv. Nele, foi realizada a usinagem dos materiais recebidos por descargas
elétricas (Electro Discharge Machining — EDM) para obtencdo de chapas. As
dimensdes dos cortes realizados nas chapas foram controladas numericamente

por computador (Computer Numeric Control — CNC).

3.3 Laser Yb:fibra utilizado na soldagem

O sistema utilizado na soldagem a laser estad instalado no Laboratério
Multiusuario de Desenvolvimento e Aplicacbes de Lasers e Optica (DedALO) do

IEAv, cujo arranjo laboratorial é esquematizado na Figura 3.3.

a7



Figura 3.3 — Arranjo do laboratério DedALO empregado na soldagem a laser.
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Fonte: Produgé&o do autor.

Assim, foi utilizado na soldagem um laser Yb:fibra (marca IPG, modelo YLR-
2000S), com 2,0 kW de poténcia nominal de saida, capaz de operar em modo
continuo (CW) ou modular. No escopo deste trabalho experimental, todas as

operacoes de soldagem foram realizadas em modo CW.

O bombeamento éptico da secéo geradora deste laser foi realizado a partir de
modulos integrados com diodos laser, resultando em um feixe laser com

comprimento de onda de aproximadamente 1070 nm.

Acoplada a unidade geradora do laser, havia uma fibra 6ptica de alimentagéo

com 5 m de comprimento, com meio ativo dopado por itérbio (Yb), possuindo um
nucleo de 50 ym de diametro.
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Finalmente, a fibra 6ptica de processamento foi acoplada ao cabecote laser, 0
qgual dispbe de um colimador com lente de 50 mm de diametro, resultando em

uma distancia focal de 160 mm.

Na posicado focal, o feixe laser incidente apresentou uma distribuicdo de
intensidade aproximadamente gaussiana, com diametro focal do spot da ordem
de 100 um e qualidade indicada em funcédo do fator de qualidade M2 variando
em torno de 9 (OLIVEIRA et al., 2015).

3.4 Sistema de implantacao idnica por imersao em plasma de nitrogénio

em alta temperatura (3IP-AT)

O sistema utilizado no tratamento de implantacéo ibnica por imersao em plasma
de nitrogénio em alta temperatura (3IP-AT) estd instalado no Laboratério
Associado de Plasma (LABAP) do Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais

(INPE), cujo arranjo laboratorial é esquematizado na Figura 3.4.

Figura 3.4 — Arranjo do laboratério LABAP empregado nos tratamentos de implantacao

iGnica por imersédo em plasma de nitrogénio em alta temperatura (3IP-AT).
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Fonte: Producé&o do autor.
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Neste sistema, as amostras a serem tratadas foram previamente introduzidas
numa camara de vacuo em aco inoxidavel, com volume interno de 100 litros, a

gual possui um sistema de refrigeracdo externa por fluxo de agua.

As amostras foram fixadas em porta-amostras devidamente conectados aos

circuitos elétricos para a geracdo do plasma.

A camara de vacuo apresentava janelas que permitiram acoplar os componentes
elétricos e eletrbnicos para geracao do plasma, bem como os sistema de vacuo,
de instrumentacgéo, de injecdo de gases de processamento, de visualizacao e
diagnéstico do plasma, entre outros.

O sistema de vacuo possuia um dispositivo de controle para acionamento da
bomba mecanica. Em seguida, a bomba turbomolecular foi acionada,
condicionando inicialmente a camara a pressodes de base da ordem de 10 Torr,

conforme registrado em um medidor de presséo.

Os gases de processamento foram injetados no interior da camara para a
geracdo do plasma, possibilitando que esta operasse sob uma pressdo de

trabalho da ordem de 1073 Torr.

O gas arg6nio (Ar) foi utilizado no inicio do tratamento 3IP-AT para realizar a
limpeza prévia por sputtering das superficies das amostras. Este processo
ocorreu por meio do bombardeamento de ions de argbnio em direcdo aos

atomos e moléculas adsorvidas nas superficies das amostras, dessorvendo-as.

O gés nitrogénio (N2) foi posteriormente introduzido para viabilizar a implantacéo
tridimensional de ions de nitrogénio através das superficies das amostras, em

pressdes de trabalho da ordem de 103 Torr.

O ciclo de implantacdo de nitrogénio ocorreu a partir do pulsador de alta tenséo
negativa, capaz de operar com tensdes de até 20 kV, taxas de repeticdo
méximas de até 1,1 kHz e duracdes de pulso incrementadas, gerando descargas

luminescentes com densidades de plasma tipicas da ordem de 10° cm™.
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No tratamento 3IP-AT, foi possivel controlar a taxa de aquecimento das amostras

e suas temperaturas concomitantemente ao controle do ciclo de implantacéo.

O ciclo de aguecimento ocorreu com o auxilio do bombardeamento simultaneo
das amostras por ions e elétrons. Destaca-se que 0 aquecimento por elétrons é
0 mecanismo preponderante, devido ao baixo ciclo de trabalho (duty cycle) do
pulsador de alta tensdo negativa, ocorrendo, majoritariamente, nos intervalos

entre os pulsos de alta tenséo negativa, conforme esquematizado na Figura 3.5.

Figura 3.5 — Ciclos de aquecimento e implantagcéo do tratamento 3IP-AT.

AV
Baixa tensdo
DC positiva +v
0 »
t
= Ciclo de aquecimento
=== Ciclo de implantagdo
Alta tgnsao R | | | | | |
negativa

Fonte: Producédo do autor.

Os elétrons foram emitidos através de um filamento termiénico de baixa fungéo
trabalho, o qual foi alimentado por uma fonte de tensdo AC. Em seguida, 0s
elétrons foram acelerados em direcéo as amostras por meio da aplicacdo de uma

baixa tensédo DC positiva, oriunda da fonte de polarizacdo DC.

Ao ser aquecido o filamento termidnico, a emissdo adicional de elétrons
corroborou ainda para o rompimento e a sustentagcéo da descarga luminescente

de plasma.

O ciclo de aguecimento permitiu que os ions de nitrogénio previamente
implantados nas superficies das amostras fossem termicamente difundidos para
camadas mais internas em dire¢cdo ao bulk metalico, formando camadas

implantadas mais espessas do que no tratamento 3IP convencional.

A temperatura das amostras sob tratamento foi monitorada continuamente por

meio de um pirdmetro Optico sensivel a radiacao infravermelha.

51



3.5 Metodologia do trabalho experimental

A metodologia proposta na Figura 3.6 foi empregada no planejamento e

desenvolvimento do trabalho experimental, consistindo em trés fases principais:

a) Primeira fase: Caracterizacédo dos materiais recebidos;
b) Segunda fase: Soldagem autégena por laser Yb:fibra;
c) Terceira fase: Implantacao ibnica por imersao em plasma de nitrogénio

em alta temperatura (3IP-AT).

Figura 3.6 — Metodologia do trabalho experimental.
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Destaca-se que, durante as trés fases principais do trabalho experimental
desenvolvido, foram empregadas técnicas de processamento e caracterizacao
idénticas ou similares. Logo, os equipamentos utilizados na realiza¢cdo de uma
respectiva técnica foram de modelos idénticos e/ou similares. Assim, estes serdo

apresentados e detalhados uma Unica vez ao longo do texto.

Ademais, as metodologias de caracterizacdo empregadas nas trés fases
principais, tratando-se de técnicas de caracterizacdo idénticas ou similares,

também se basearam em procedimentos e normas técnicas compativeis.

Portanto, as metodologias de caracterizacdo empregadas serdo inicialmente
descritas em detalhes para a primeira fase do trabalho experimental. Em
seguida, para as metodologias de caracterizacdo semelhantes empregadas nas
demais fases do trabalho experimental, serdo explicitados apenas seus

respectivos pormenores.

3.5.1 Primeira fase: caracterizacdo dos materiais recebidos

Na primeira fase, foram realizadas as caracterizacdes cristalografica, da
composicao quimica, estrutural (micro e macroestrutural) e mecanica de dureza

dos materiais recebidos.

3.5.1.1 Caracterizages cristalogréfica e da composi¢éo quimica

Foram realizadas as caracterizagcfes cristalografica e da composi¢cdo quimica
dos materiais recebidos por fluorescéncia de raios X por dispersdo em energia

(Energy Dispersive X-ray Fluorescence — XRF) e DRX.

O software utilizado na identificacdo das fases foi o X’Pert High Score Plus da
fabricante. A indexagéo das fases foi realizada por meio da correlagéo entre os
resultados obtidos nas analises cristalogréaficas e os dados disponiveis ho banco
de dados internacional PDF2-2013 do International Centre for Diffraction Data
(ICDD) do The Joint Committee on Powder Diffraction Standards (JCPDS) e na

plataforma Materials Project.
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Os equipamentos empregados estao instalados no Laboratério de Fluorescéncia
e Difracdo de Raios-X (LFDR) da Divisdo de Materiais do Instituto de Aeronautica
e Espaco (IAE) no DCTA.

3.5.1.1.1 Fluorescéncia de raios X por dispersdo em energia

Foi realizada a andlise semiquantitativa da composicdo quimica dos materiais
recebidos por XRF. O espectrémetro de fluorescéncia de raios X utilizado nas
andlises (marca PANalytical, modelo Axios Advanced) € apresentado na Figura
A2

3.5.1.1.2 Difracéo de raios X

Foi realizada a andalise dos materiais recebidos por DRX. O difratbmetro de raios
X utilizado nas analises (marca PANalytical, modelo X'Pert Pro MPD) é

apresentado na Figura A.3.

As andlises tiveram como emiss&o caracteristica a radiagdo Ka! (A =1,54059 A),
sendo esta tipica do tubo de raios X de Cu. O equipamento operou na geometria
Bragg-Brentano, sendo a varredura realizada em modo 6/26 na faixa de 10 a 90

graus.

Nesta configuragdo, as amostras analisadas foram mantidas estacionarias e o
tubo de raios X e o detector pontual deslocaram-se ambos em rotagao

controlada.

3.5.1.2 Caracterizagéo estrutural

Inicialmente, foi realizada a metalografia dos materiais recebidos. Em seguida,
foi realizada sua caracterizacdo estrutural (macro e microestrutural) por

microscopias optica (MO) e eletrbnica de varredura (MEV).

Os equipamentos citados nas duas préximas secdes a seguir estdo instalados
no Laboratério de Metalografia e Microscopia (LMM) da Divisdo de Fotbnica
(EFO) do IEAwv.
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3.5.1.2.1 Metalografia

Os materiais recebidos, inicialmente sob a forma de chapas, foram cortados com
0 auxilio de uma serra mecanica em amostras quadradas de aproximadamente

2 cm de lado.

Em seguida, as amostras foram embutidas a quente em resina sintética de
baquelite preta (marca Arotec), com o auxilio de uma prensa embutidora (marca
Arotec, modelo Pre-30 S) sob pressdo média de 100 kgf/cm2. O equipamento

pode ser visto na Figura A.4.

A metalografia das amostras incluiu o lixamento, o polimento e o ataque quimico

para posterior caracterizacao estrutural.

O lixamento das amostras foi realizado manualmente em uma politriz rotativa
(marca Arotec, modelo Aropol 2V), utilizando lixas de granulometrias na faixa de
80 — 1500, com tamanhos de graos abrasivos na faixa de 200 — 3 ym, de acordo

com o sistema CAMI. O equipamento pode ser visto na Figura A.5.

O polimento das amostras também foi realizado manualmente na politriz rotativa
da Figura A.5. Nesta operacao, foram utilizados panos de |a para polimento
inicial e de veludo flocado para acabamento. Assim, foram utilizadas pastas
abrasivas de diamante (com graos abrasivos médios de 3 ym e 1 uym) e
suspensdes de alumina (com graos abrasivos médios de 0,05 um) e de silica

coloidal.

A metodologia de ataque quimico diferiu para as amostras de niébio e da liga Ti-
6Al-4V, conforme previsto na norma ASTM E407 - 07(2015)el. Assim, para o
Nb, utilizou-se o reagente 30 HF + 15 HNOg3 + 30 HCI e para a liga Ti-6Al-4V, o
reagente 10 HF + 30 HNOs + 50 Hz0.

3.5.1.2.2 Microscopia 6ptica

Nas andlises dos materiais recebidos por MO, foi utilizado um microscopio 6ptico
digital (marca Zeiss, modelo Axio Imager.A2M), capaz de operar com objetivas

na faixa de magnificacdes de 2,5 — 50x. As imagens obtidas foram processadas
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digitalmente com o auxilio do software AxioVision da fabricante e o equipamento

utilizado pode ser visto na Figura A.6.

3.5.1.2.3 Microscopia eletronica de varredura

Para as andlises dos materiais recebidos por MEV, foi utilizado um microscopio
eletrénico de varredura (marca Tescan, modelo Mira3 FEG-SEM) instalado no
Laboratério Associado de Sensores e Materiais (LABAS) do INPE.

Este equipamento também possui um sensor integrado que permitiu realizar
andlises de espectroscopia por energia dispersiva (EDS), sendo visto na Figura
A.7. As imagens obtidas foram processadas digitalmente com o auxilio do

software da fabricante.

3.5.1.3 Caracterizagdo mecanica

Foi realizada a caracterizacdo mecanica de dureza dos materiais recebidos por
meio do ensaio de dureza Vickers, objetivando determinar sua microdureza

Vickers média.

3.5.1.3.1 Ensaio de dureza Vickers

Foram realizados os ensaios de dureza Vickers nos materiais recebidos
utilizando um microdurémetro (marca Future Tech, modelo FM-700) instalado no

Laboratorio de Caracterizagdo Mecéanica de Materiais (LCMM) da EFO.

Os ensaios foram realizados conforme os procedimentos estabelecidos nas
normas ASTM E92 — 17 e ASTM E384 — 17, sendo 0 equipamento empregado

visto na

Figura A.8. Em cada material, foram realizadas 10 indentacdes, aplicando-se a
carga de 100 gf por 10 s. A partir dos valores de microdureza Vickers obtidos,
foram calculadas suas respectivas microdurezas Vickers médias e desvios-

padrao.
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3.5.1.3.2 Ensaio de dureza instrumentada

Foram realizados os ensaios de dureza instrumentada nos materiais recebidos
utilizando um nanoindentador (marca Anton Paar, modelo NHT?) instalado no
LCMM da EFO.

Os ensaios foram realizados conforme os procedimentos estabelecidos nas
normas ASTM E2546 e ISO 14577 (-1, -2, -3 e -4), ambas publicadas em 2015,

sendo o equipamento empregado visto na Figura A. 9.

Em cada material recebido, foram realizadas 20 indentagbes, aplicando-se a
carga linear médxima de 25 mN, com taxa de carregamento e descarregamento
de 50 mN/min.

Assim, foram obtidas as durezas instrumentadas médias de indentacdo (Hit) e
Vickers convertida (HVit), bem como foram calculados seus respectivos desvios-

padréo.

3.5.2 Segunda fase: soldagem autdgena por laser Yb:fibra
Na segunda fase, foi investigada a influéncia dos parametros de soldagem

autdgena com laser Yb:fibra sobre os materiais recebidos.

Assim, foram realizadas as caracterizagfes cristalografica, da composicao
guimica, da estrutura (macro e microestrutura) e da distribuicdo de microdureza

Vickers nos corddes de solda obtidos.

3.5.2.1 Soldagem autdégena por laser Yb:fibra
A soldagem a laser foi realizada individualmente para cada material recebido e

para diferentes condi¢cdes experimentais com 0s seguintes objetivos:

a) Realizar a soldagem autégena a partir da variacdo do aporte térmico (A
na faixa de 5 — 100 J/mm, resultando em 20 condicbes de soldagem

distintas;
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b) Gerar cartas de processamento que avaliem a influéncia do aporte A: sobre
o volume de metal fundido (ou seja, sobre os aspectos geométricos e
dimensionais do corddo de solda) para cada material recebido e suas
respectivas eficiéncias de fusdo volumétricas observadas, extrapolando

estas analises até o aporte térmico de 200 J/mm;

c) Avaliar a influéncia do aporte At para cada material recebido, por meio das
caracterizacOes cristalografica e da composicdo quimica, estrutural e
mecanica de dureza, considerando a ZF e ZTA, bem como o metal de base

(MB) adjacente inalterado.

De modo a realizar a soldagem autégena com laser Yh:fibora dos materiais

recebidos a partir da variacdo de A, foram definidos os respectivos parametros

de processo e condi¢cdes de soldagem da Tabela 3.1.

Os aportes At da Tabela 3.1 foram calculados para cada condigéo de soldagem

por meio da Equacéo 3.1:

P

At=ﬂtv

(3.1)

Na Equacéo 3.1, P indica a poténcia (em W) e V a velocidade do feixe laser (em

mm/min.). O parametro n, corresponde a eficiéncia de transferéncia da energia

térmica para o metal na soldagem autégena a laser, sendo um valor

compreendido entre 0 — 1.

Segundo Bertolotti (1983), a eficiéncia de transferéncia da energia térmica (n,)

para o metal na soldagem autdgena a laser em modo de penetracdo (devido a
formacédo do keyhole resultante da alta intensidade do feixe laser) é em torno de
90% (n, = 0,9).

No entanto, a eficiéncia n, pode variar significativamente de acordo com o

material e os parametros de soldagem a laser, sendo necessério avalia-la

especificamente para cada condicdo e material (BERTOLOTTI, 1983).
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Neste trabalho, a eficiéncia de transferéncia da energia térmica (n,) na soldagem
autégena a laser dos materiais foi considerada como sendo ideal (n,=1). Por

outro lado, a contribuicdo efetiva da energia térmica transferida aos materiais

recebidos foi avaliada por meio da eficiéncia de fusdo volumétrica (n), a ser

definida experimentalmente neste trabalho.

Tabela 3.1 — Parametros e condi¢cfes de soldagem com laser Yb:fibra.

Parametros do sistema de protecdo gasosa

Gas inerte de protecao Argdnio
Fluxo 10 L/min.
Posicéo de distribuigéo Superficie das chapas
Soldagem a laser
Foco do feixe laser Superficie das chapas
Tipo de soldagem Autdégena

Parametros de soldagem

Condicéo |Poténcia, P (W)|Velocidade, V (mm/min.) | Aporte térmico, A¢ (J/mm)
1 600 7200 5
2 600 3600 10
3 700 2800 15
4 700 2100 20
5 800 1920 25
6 800 1600 30
7 900 1543 35
8 900 1350 40
9 1000 1333 45
10 1000 1200 50
11 1100 1200 55
12 1100 1100 60
13 1200 1108 65
14 1200 1029 70
15 1300 1040 75
16 1300 975 80
17 1400 988 85
18 1400 933 90
19 1500 947 95
20 1500 900 100

Intensidade do feixe laser 1,53 -3,82 x 10" W/cm?

Fonte: Producgé&o do autor.
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Para cada material recebido, foram realizadas operacdes de soldagem autdégena
com laser Yb:fibra nas chapas a partir de 20 condi¢cdes definidas conforme a
Tabela 3.1.

As chapas foram posicionadas sobre a mesa de trabalho e fixadas com
dispositivos de fixagcao, tais como grampos e parafusos. Em seguida, a soldagem
foi realizada com o auxilio do gas de protecdo argbnio posicionado sobre a
superficie das chapas, conforme esquematizado no arranjo experimental da

Figura 3.7.

Figura 3.7 — Arranjo das chapas fixadas sobre a mesa de trabalho paraa soldagem a

laser.

Grampos de

‘ fixagdo
X
Mesa de trabalho controlada por CNC

Fonte: Produgé&o do autor.

O feixe laser foi focalizado na superficie de cada chapa, percorrendo sua largura
e resultando na formacao de 20 corddes de solda, conforme a configuracao de
soldagem bead-on-plate prevista na norma AWS A3.0M/A3.0:2020. As linhas de
centro entre os corddes de solda distavam igualmente de 10 mm.
Consequentemente, foram obtidos 20 cordfes de solda conforme exemplificado

para a liga Ti-6Al-4V na Figura 3.8 a seguir.
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Figura 3.8 — CordBes de solda obtidos em chapas da liga Ti-6Al-4V para diferentes

aportes térmicos.
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Superficie da solda Raiz da solda

Fonte: Produgé&o do autor.

3.5.2.2 Caracterizacao cristalografica e da composicéo quimica

Foram realizadas as caracterizacfes cristalografica e da composicdo quimica
dos corddes de solda por espectroscopia por energia dispersiva (Energy

Dispersive Spectroscopy — EDS) e DRX.

O objetivo destas analises foi identificar possiveis alteragcdes na composicéo
guimica das amostras na regido do cordao de solda em relacdo a composicao

dos materiais recebidos.

Além disso, foram investigadas provaveis transformacgdes de fase nas amostras,
oriundas da soldagem realizada para diferentes condicbes de aportes térmicos,
bem como eventuais formacdes de fases de 6xidos decorrentes do sistema de
protecdo gasosa empregado sob uma atmosfera reativa em altas temperaturas

durante a soldagem.
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3.5.2.2.1 Espectroscopia por energia dispersiva

As analises por EDS dos corddes de solda foram realizadas com o auxilio de um
detector integrado ao microscopio eletronico de varredura citado anteriormente

na Figura A.7, com energias na faixa de 0 — 8 keV.

Estas analises permitiram avaliar semi-quantitativamente a composi¢ao quimica
na regido ZF dos corddes de solda por meio de medicdes por pontos e regibes

analiticas.

As andlises também possibilitaram investigar a distribuicdo de elementos
guimicos ao longo da ZF e ZTA dos corddes de solda e do MB adjacente e

inalterado, por meio do método de medicao por varredura linear.

3.5.2.2.2 Difragéo de raios X

As andlises por DRX dos corddes de solda foram realizadas a partir do
difratbmetro de raios X citado anteriormente na Figura A.3. Estas andlises
possibilitaram comparar os espectros de difracdo dos corddes de solda

resultantes com os previamente obtidos para os materiais recebidos.

A posicéo e a intensidade dos picos observados nos espectros de difragdo dos
cordbes de solda permitiram identificar as fases distintas formadas em
decorréncia da soldagem. Tal identificacdo ocorreu por meio da indexacéo
comparativa dos resultados obtidos com os dados disponiveis no banco de

dados internacional PDF2-2013 e na plataforma Materials Project.

3.5.2.3 Caracterizacao estrutural

A caracterizacao estrutural dos corddes de solda obtidos para cada material foi
realizada a nivel macroscopico (inspecdo visual e macroscopia Optica) e

microscopico (microscopias optica e eletronica de varredura).
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3.5.2.3.1 Macroscopia 6ptica

Inicialmente, foram realizadas as inspec¢oes visuais dos corddes de solda obtidos
para cada amostra soldada e aportes térmicos empregados. Assim, identificou-
se as principais areas de interesse das sec¢des transversais dos corddes de solda

para posterior metalografia e analise em microscoépio optico.

A macroscopia Optica foi realizada na secao transversal dos corddes de solda
para avaliar a influéncia do aumento do aporte A: sobre suas caracteristicas
geométricas (perfil geométrico da ZF e da ZTA) e dimensionais (tais como
largura, profundidade, espessura e area da ZF dos corddes).

Portanto, as macrografias Opticas obtidas foram analisadas com o auxilio do
software de processamento digital de imagens ImageJ. Por meio dele, foram
realizadas as medi¢des dimensionais de largura, profundidade, espessura e area

da ZF dos cord@es de solda para cada material e aportes térmicos empregados.

O software ImageJ permitiu calibrar uma escala de comprimento de referéncia
para cada macrografia, medindo as dimensdes em pixels e convertendo-as para

0 sistema meétrico de unidades.

Um exemplo de metodologia empregada para medicdo da area da secao

transversal da ZF de um cordéo de solda é apresentado na Figura 3.9.
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Figura 3.9 — Metodologia empregada no célculo de area da zona fundida em um cordéo

de solda por meio do software ImageJ.

/

2 ZTA ) MB

Legenda: Metal de base (MB), zona fundida (ZF) e zona termicamente afetada (ZTA).

Fonte: Produgé&o do autor.

Consequentemente, foram geradas cartas de processamento que relacionam a
influéncia do aumento do aporte At sobre as grandezas dimensionais de largura,
profundidade, espessura e area da ZF dos corddes de solda para cada material.

Também foi avaliada a influéncia do aumento do aporte At sobre a ocorréncia de
defeitos macroscépicos nos corddes de solda, tais como poros, trincas, falta de
fus@o e de penetracdo, entre outros defeitos de solidificacdo do metal liquido na
superficie e/ou raiz do corddo de solda.

3.5.2.3.2 Microscopias oOptica e eletronica de varredura

As microscopias Optica e eletrénica de varredura foram realizadas nos corddes
de solda para cada material, de modo a investigar a influéncia do aumento do
aporte A: sobre a morfologia dos grdos na ZF e na ZTA (tamanho dos graos
equiaxiais e/ou colunares), bem como possiveis transformacdes de fase

resultantes da soldagem sob diferentes condi¢bes de aporte At.
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O software ImageJ, por meio do processamento digital de imagens, foi utilizado
especificamente para estimar as respectivas fracdes volumétricas das fases a' e

B nos corddes de solda obtidos para a liga Ti-6Al-4V sob diferentes aportes At.

3.5.2.4 Caracterizagcdo mecanica

Foi realizada a caracterizacdo mecanica de dureza dos corddes de solda para
cada material por meio do ensaio de dureza Vickers. Esta analise teve como
objetivo analisar a influéncia do aporte A: sobre a distribuicdo de dureza Vickers

ao longo da ZF, da ZTA e do MB adjacente.

3.5.2.4.1 Ensaio de dureza Vickers

Os ensaios de dureza Vickers realizados nos corddes de solda para cada

material utilizaram o microdurbmetro da

Figura A.8 e empregaram o0s procedimentos estabelecidos nas normas ASTM
E92 - 17 e ASTM E384 — 17.

A distribuicdo de dureza Vickers foi analisada a partir de 20 indenta¢des tomadas
nas secoes transversais dos corddes de solda para cada material. Assim, foram
investigadas as distribuicdes de durezas nos corddes de soldas obtidos sob
aportes térmicos de 25, 50 e 75 J/mm, varrendo linearmente a extensdo do
centro do corddo de solda (isto é, a linha central da ZF), passando pela ZTA e

pelo MB adjacente, conforme exemplificado na metodologia da Figura 3.10.
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Figura 3.10 — Metodologia empregada na avaliacdo da distribuicdo de dureza Vickers

ao longo da secéo transversal de um cordao solda.

@@&@M@I@ES@&M

81 0 maler o wme @ ________________ .

Nota: Para cada posi¢do em x e y, foram calculadas as durezas Vickers médias a partir
de duas indentagdes verticalmente alinhadas, sendo uma tomada préxima a superficie

e a outra proxima a raiz do cordao de solda.

Fonte: Producé&o do autor.

Para a liga Ti-6Al-4V, também buscou-se avaliar os niveis de dureza em regides
da ZF com segregacdes das fases a' e/ou B retida, conforme exemplificado na
Figura 3.11.

66



Figura 3.11 — Metodologia empregada na avaliacdo dos niveis de dureza dos corddes

de solda da liga Ti-6Al-4V em regides com segregacoes de fases a' e/ou

B retida.
DE SOLDA
SURPERFICIE
7z
RANZ

X1 = Indentacao tomada em regido da ZF com segregacgao de fase a' (regido clara).

X2 = Indentacdo tomada em regido da ZF com segregacgao de fase [ (regido escura).

Fonte: Producéo do autor.

3.5.3 Terceira fase: Implantacdo idnica por imersdo em plasma de

nitrogénio em alta temperatura (3IP-AT)

Na terceira fase, foi realizado o tratamento de implantagéao ibnica por imersao
em plasma de nitrogénio em alta temperatura (3IP-AT) dos corddes de solda

obtidos para cada material, considerando-se o0s aportes térmicos empregados.

Em seguida, foram realizadas as caracterizacdes quimica, cristalografica,

microestrutural e mecéanica de dureza das amostras tratadas por 3IP-AT.
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3.5.3.1 Implantacéo iénica por imersdo em plasma de nitrogénio em alta
temperatura (3IP-AT)

Inicialmente, foi realizada a limpeza ultrassonica dos corddes de solda obtidos
para cada material por meio da imersdao em solucdo de acetona durante 15
minutos. Esta limpeza teve como objetivo remover sujidades e residuos
organicos adsorvidos nas superficies das amostras soldadas, previamente ao
tratamento 3IP-AT. Em seguida, foram realizados os tratamentos 3IP-AT nos
cordBes de solda obtidos para cada material e diferentes aportes térmicos no
LABAP do INPE, com a configuracdo experimental ilustrada previamente na

Figura 3.4 e os parametros da Tabela 3.2 a seguir.

Tabela 3.2 — Parametros empregados no tratamento 3IP-AT das amostras dos corddes

de solda obtidos para cada material e aportes térmicos.

Sistema de vacuo Ciclo de trabalho (Duty cycle)
Presséo de base (Torr) 5-7x10°% Aquecimento (%) 97
Presséo de trabalho (Torr) | 5—-6 x 10 Implantacao (%) 3

Amostras de corddes de solda | Ti-6Al-4V Niobio
Condic¢des de soldagem (N.°) 5,10,15 | 5,1015

Aportes térmicos (J/mm) 25,50, 75 | 25,50, 75
Aquecimento por bombardeamento de elétrons
Tensédo DC (V) 28 - 40 60 — 65
Corrente (A) 0,3-04 1,37 A
Temperatura (°C) 820 1200
Sputtering | Implantacédo
Gas de trabalho | Argbnio Nitrogénio
Tempo de descarga (min) 15 105
Tensao negativa (kV) 5 56-6
Tempo de pulso (us) 30 30
Tempo desligado (us) 970 970
Frequéncia (kHz) 1 1
Corrente (A) 10,7 -10,9 12 -13
Poténcia nominal (kW) 53-55 67 -77
Poténcia efetiva (kW) 1,6 -1,65 2

Fonte: Produgé&o do autor.

68



Previamente ao ciclo de implantacdo de nitrogénio nos cordfes de solda, foi
realizada a limpeza superficial das amostras com o auxilio de descargas

luminescentes de argbnio, conforme os parametros da Tabela 3.2.

A limpeza por sputtering teve como objetivo remover as camadas superficiais de
oxidos e impurezas organicas adsorvidas nas superficies dos corddes de solda,

por meio do bombardeamento da superficie com ions de argbnio.

Destaca-se que, segundo Oliveira et al. (2019), mesmo apds o condicionamento
prévio do interior da camara de vacuo, pode haver a presenca de impurezas em

teores reduzidos de unidades de ppm, tais como 0 oxigénio.

Assim, devido a alta energia livre de Gibbs negativa para a formacéo de 6xidos,
percentuais atdmicos de O residual no interior da camara de vacuo, ainda que

em teores minimos, podem resultar na segregacédo de 6xidos.

3.5.3.2 Caracterizacgao cristalogréfica e da composi¢éo quimica

Foram realizadas as caracterizacfes cristalografica e da composicdo quimica
dos corddes de solda em ambos os materiais tratados por 3IP-AT por meio das
técnicas de espectroscopia por energia dispersiva (Energy Dispersive
Spectroscopy — EDS) e DRX.

O principal objetivo destas analises foi identificar a formacéao de fases de nitretos
metalicos nos corddes de solda em ambos os materiais oriundos do tratamento
3IP-AT, bem como possiveis alterac6es nas composi¢cdes quimicas nas regides
da ZF, da ZTA e MB adjacente.

3.5.3.2.1 Espectroscopia por energia dispersiva

As analises por EDS dos corddes de solda em ambos os materiais tratados por
3IP-AT foram realizadas a partir do microscépio eletrénico de varredura com
sensor EDS integrado apresentado na Figura A.7, com energias na faixa de 0 —
8 keV.
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As andlises por EDS realizadas possibilitaram estimar a composi¢céo quimica dos
corddes de solda em ambos os materiais ap0s o tratamento 3IP-AT, com
destaque para a composicdo das camadas implantadas e das ZF e ZTA

modificadas, bem como do MB adjacente.

Neste sentido, foram realizadas analises por EDS para obter mapas de
composicdo e espectros de energia dispersiva em areas de interesse e
varreduras lineares, as quais permitissem avaliar a difusdo dos elementos

implantados durante o tratamento 3IP-AT para cada material.

3.5.3.2.2 Difracéo de raios X

As analises por DRX dos cordfes de solda em ambos os materiais tratados por
3IP-AT foram realizadas a partir do difratdbmetro de raios X citado anteriormente
na Figura A.3.

Estas andlises possibilitaram comparar os espectros de difragdo resultantes para
os corddes de solda tratados por 3IP-AT com os espectros dos corddes de solda

nao-tratados previamente obtidos.

A posicéo e a intensidade dos possiveis novos picos observados nos espectros
de difragdo dos corddes de solda tratados por 3IP-AT objetivaram identificar a
formacédo das fases de nitretos metalicos e inferir sua predominancia, validando

a eficacia do tratamento 3IP-AT.

Novamente, tal identificacdo ocorreu por meio da indexacdo comparativa dos
resultados obtidos com os dados disponiveis no banco de dados internacional
PDF2-2013 e na plataforma Materials Project.

3.5.3.3 Caracterizacéo estrutural

A caracterizacéo estrutural dos corddes de solda em ambos os materiais tratados
por 3IP-AT foi realizada a nivel macroscépico (inspec¢éo visual e macroscopia

Optica) e microscopico (microscopias Optica e eletrénica de varredura).
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3.5.3.3.1 Microscopias 6ptica e eletronica de varredura

As microscopias optica e eletronica de varredura foram realizadas nos corddes
de solda de cada material tratado por 3IP-AT, de modo a investigar a eficacia
deste tratamento na formacdo das camadas de nitretos metéalicos na superficie
e/ou de fases de nitretos dispersas no bulk do material.

Além disso, ambas as técnicas de microscopias permitiram investigar a influéncia
dos tempos e temperaturas do tratamento 3IP-AT sobre a morfologia dos graos
nas ZF e ZTA dos corddes de solda e nos metais de base adjacente (tamanhos

dos gréos equiaxiais e/ou colunares).

Por fim, as caracterizacdes microscopicas foram empregadas para avaliar se
ocorreram possiveis transformacfes de fase nos corddes de solda resultantes
do tratamento 3IP-AT.

3.5.3.4 Caracterizagdo mecanica

Foi realizada a caracterizacdo mecanica de dureza dos corddes de solda em
cada material tratado por 3IP-AT por meio do ensaio de dureza Vickers e de

dureza instrumentada.

3.5.3.4.1 Ensaio de dureza Vickers

O ensaio de dureza Vickers teve como objetivo principal analisar a distribuicéo
de dureza ao longo das secdes transversais dos corddes de solda em cada

material tratado por 3IP-AT.

Assim, foi analisada a influéncia do tratamento 3IP-AT sobre a distribuicdo linear
de dureza Vickers nas secfes transversais dos corddes de solda obtidos para

diferentes aportes térmicos.

Deste modo, avaliou-se primeiramente a distribuicdo da dureza ao longo da ZF,
da ZTA e do MB adjacente e inalterado, com metodologia de ensaio semelhante

a realizada na segunda fase do trabalho experimental.
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Em seguida, avaliou-se também a distribuicdo de dureza ao longo da espessura
das chapas para cada material tratado por 3IP-AT, conforme a metodologia

proposta na Figura 3.12.

Figura 3.12 — Metodologia empregada na avaliacdo da distribuicdo de dureza Vickers

ao longo da espessura dos corddes de solda tratados por 3IP-AT.
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Fonte: Produgé&o do autor.

3.5.3.4.2 Ensaio de dureza instrumentada

O ensaio de dureza instrumentada foi realizado para avaliar a distribuigéo de
durezas médias Hit e HV|Tr das camadas implantadas sobre os corddes de solda

apos o tratamento 3IP-AT.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Primeira fase: caracterizacdo dos materiais recebidos

Na primeira fase, serdo apresentados e discutidos os resultados das
caracterizagOes cristalogréfica e da composicédo quimica, estrutural e mecéanica

de dureza dos materiais recebidos.

4.1.1 Caracterizacao cristalografica e da composicao quimica

Os resultados das caracteriza¢fes cristalografica e da composicédo quimica dos

materiais recebidos por XRF e DRX serdo apresentados e discutidos a seguir.

4.1.1.1 Fluorescéncia de raios X por dispersdo em energia

As andlises semiquantitativas por XRF realizadas para o niébio metalico, grau
comercial (ou tipo 2 segundo norma ASTM B392 — 18) e para a liga de titanio Ti-
6Al-4V (grau 5 segundo a norma ASTM B348 — 19), permitiram identificar a
concentracdo dos elementos presentes nos materiais recebidos conforme a
Tabela 4.1.

Tabela 4.1 — Andlises semiquantitativas por XRF realizadas nos materiais recebidos.

Elementos identificados (% em peso atémico)

Nb Ti Al \ Fe
Niobio 99,91 - 0,09 - -
Ti-6Al-4V - 91,85 5,72 2,19 0,24

Fonte: Producgé&o do autor.

Analisando-se a Tabela 4.1, observa-se que ambos os materiais recebidos
possuem concentracdes de elementos quimicos compativeis com os teores

nominais estabelecidos por suas respectivas normas técnicas.

Para o ni6bio, observa-se o elevado grau de pureza de 99,91% de Nb em peso
atbmico e a auséncia de elementos contaminantes acima de 0,1% em peso

atdmico, conforme estabelecido na norma ASTM B392 — 18.
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No entanto, destaca-se que o teor de Al identificado de 0,09% em peso atdémico
esta acima do teor maximo previsto na norma ASTM B392 — 18 (até 0,005% em

peso atébmico).

Por outro lado, destaca-se que a concentracdo de Al observada é residual da
reducdo aluminotérmica durante o processamento metallrgico a partir das
formas minerais do nidbio, tais como a columbita e o pirocloro, ambos os
minérios com diferentes teores de pentoxido de nidbio (Nb20Os) (MENDES, 2005).

Para a liga Ti-6Al-4V, o teor de Al identificado de 5,72% em peso atdmico esta
dentro da faixa admissivel (5,5 — 6,75% em peso atbmico) segundo a norma
ASTM B348 — 19.

O teor de Fe identificado (0,24% em peso atbmico) também esta em
concordancia com a norma ASTM B348 — 19, sendo inferior a 0,40% em peso

atbmico.

Por outro lado, o teor de V identificado (2,19% em peso atdmico) foi inferior ao
teor nominal minimo requerido pela norma ASTM B348 — 19, pois deveria conter

ao menos 3,5% em peso atdmico de V.

4.1.1.2 Difracéo de raios X

O espectro de difracdo de raios X e os dados cristalograficos obtidos e
calculados para o niébio recebido sdo apresentados na Figura 4.1 e na Tabela

B.1, respectivamente.
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Figura 4.1 — Espectro de difracdo de raios X do niébio recebido.
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Fonte: Producé&o do autor.

Analisando-se o espectro de difracdo de raios X da Figura 4.1 e os dados
cristalograficos da Tabela B.1 observados e calculados para o nidbio recebido,
destaca-se que os picos identificados possuem suas respectivas posicoes e
intensidades difratadas compativeis com a fase cubica de corpo centrado do

niobio indicada na referéncia mp-75.

Portanto, a compatibilidade entre os planos cristalograficos observados e os da
referéncia utilizada indicam o elevado grau de pureza do nidbio recebido, uma
vez que néo foram observados outros picos difratados que poderiam indicar

fases adicionais e/ou eventuais elementos contaminantes.

O espectro de difracdo de raios X e os dados cristalogréficos obtidos e

calculados para a liga Ti-6Al-4V recebida sdo apresentados na Figura 4.2 e na

Tabela B. 2, respectivamente.
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Figura 4.2 — Espectro de difracdo de raios X da liga Ti-6Al-4V recebida.
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Fonte: Producé&o do autor.

Analisando-se o0 espectro de difracdo de raios X da Figura 4.2 e os dados
cristalograficos da Tabela B. 2 obtidos e calculados para a liga Ti-6Al-4V
recebida, destaca-se que o0s picos identificados possuem suas respectivas
posicdes e intensidades difratadas compativeis com as fases a hexagonal e
cubica de corpo centrado do titanio indicadas nas referéncias mp-46 e mp-73,

respectivamente.

Portanto, a compatibilidade entre as fases a hexagonal e 3 cubica de corpo
centrado identificadas e seus respectivos planos cristalograficos observados,
guando comparados aos das referéncias utilizadas, indicam que a liga Ti-6Al-4V

recebida é majoritariamente bifasica, conforme previsto.

Além disso, identificou-se a presenca da fase de 6xidos TiO:2 tetragonal, com
planos cristalograficos difratados cujas posicdes, intensidades e distancias

interplanares sdo muito proximas as observadas na referéncia mp-390.
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A fase de Oxidos estavel TiO: tetragonal estd presente na liga Ti-6Al-4V
possivelmente em decorréncia do processamento metalirgico (cloracdo) do
titnio a partir de suas formas minerais, tais como o rutilo (TiO2) e a ilmenita
(FeTiO3), entre outros (MONTERO, 2016).

Além disso, considera-se a possibilidade de formagdo de uma camada
superficial de oOxidos de TiO:2 tetragonal a partir de um processo natural de
oxidacao do titanio presente na liga Ti-6Al-4V em atmosfera reativa (POUILLEAU
et al., 1997).

4.1.2 Caracterizacao estrutural

Os resultados da caracterizacdo estrutural dos materiais recebidos por MO e

MEV seréo apresentados e discutidos a seguir.

4.1.2.1 Microscopia 6ptica

A microestrutura da liga Ti-6Al-4V recebida foi analisada por meio de MO

conforme exemplificado na Figura 4.3.
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Figura 4.3 — Microestrutura da liga Ti-6Al-4V recebida analisada por meio de

microscopia éptica.
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Fonte: Produgé&o do autor.

Analisando-se a Figura 4.3, observa-se que a microestrutura da liga Ti-6Al-4V é
do tipo bifasica, sendo majoritariamente constituida por colonias lamelares das
fases a lamelar e B intergranular (ou interlamelar). Neste caso, as fases a
correspondem as fases claras e B, as fases escuras (PRASAD; WANHILL,
2017).

Esta microestrutura € resultante da rota térmica de resfriamento e solidificacéo
ao qual a liga Ti-6Al-4V foi previamente submetida. Consequentemente, foi
formada a microestrutura lamelar tipica Widmanstatten, conforme
esquematizado no diagrama de fases pseudoternario e nas ilustracdes 1-4 da
Figura 4.4 (DONACHIE, 2000).
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Figura 4.4 — Desenvolvimento da microestrutura lamelar tipica Widmanstatten no

resfriamento e na solidificagcdo da liga Ti-6Al-4V.
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Fonte: Adaptado de Donachie (2000).

Analisando-se a Figura 4.4, infere-se que a liga Ti-6Al-4V foi resfriada e

solidificada lentamente a partir da fase B, percorrendo a rota térmica de 1 a 4.

No entanto, uma vez que a taxa de resfriamento foi lenta (como ocorre no
resfriamento em forno), a temperatura global foi mantida a niveis abaixo da
temperatura de transformacdo alotrépica (linha B — Transus) por tempo
necessario para o completo desenvolvimento colunar das lamelas a
(DONACHIE, 2000).

Assim, ocorreu a nucleagdo das lamelas da fase a a partir dos contornos de
graos B e seu crescimento foi orientado em relacdo a familia de planos {110}
prévios da fase matriz 3, a qual apresenta maior densidade planar (DONACHIE,
2000).
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Portanto, a transformacao alotropica Tig.ccc — Tig-Hc OcCorreu segundo a relagéo

cristalogréfica proposta por W. G. Burguers, a qual identifica os planos e as
direcbes cristalograficas de maior densidade atbmica envolvidos na
transformacéo, conforme indicado na Figura 4.5 (BURGUERS, 1934).

Figura 4.5 — Relagéo cristalografica entre as fases a e 8 na transformacao alotrépica do

titanio.
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Fonte: Adaptado de Prasad e Wanhill (2017).

Com base nas medicdes tomadas a partir da micrografia da Figura 4.5, foi
estimado que as lamelas da fase a possuem uma espessura com tamanhos na

faixa de 4 — 9 ym, sendo sua espessura média calculadade 6 + 1 ym.

Para a fase [ intergranular, as espessuras interlamelares apresentaram
tamanhos na faixa de 1 — 7 ym, sendo sua espessura média calculada de 3,5 +

1 pum.

Em seguida, foi proposto um método semiquantitativo para estimar as fragdes
percentuais volumétricas das fases a e 8 da liga Ti-6Al-4V recebida.

Tomando-se como premissa que a liga Ti-6Al-4V é inteiramente constituida por
colénias lamelares compostas pelas fases a lamelar e B intergranular (ou
interlamelar), com suas respectivas espessuras meédias previamente calculadas,

definiu-se o0 modelo geométrico da Figura 4.6.
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Figura 4.6 — Modelo geométrico para estimar as fracdes percentuais volumétricas das

fases a e 3 na liga Ti-6Al-4V recebida.
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Fonte: Produgé&o do autor.

Com base no modelo geométrico da Figura 4.6, a liga Ti-6Al-4V recebida foi
tratada macroscopicamente como sendo um solido semi-infinito constituido

inteiramente por lamelas a e fases B interlamelares intercaladas.

Na sequéncia, as respectivas areas observadas na Figura 4.6 foram calculadas
e convertidas em fracOes percentuais volumétricas das fases a e 3, conforme

apresentado na Tabela 4.2.

Tabela 4.2 — Fragbdes percentuais volumétricas das fases a e B da liga Ti-6Al-4V

recebida.

Fracéo percentual

TESE volumétrica de fase (%)
a 64 +3
B 36+3

Fonte: Produgé&o do autor.

Analisando-se a Tabela 4.2, observa-se que as fracdes percentuais volumétricas

das fases a e 3 variaram na faixa de 64 + 3% e 36 + 3%, respectivamente.
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Destaca-se que cada fase apresenta uma dada composi¢cao quimica (em termos
da distribuicdo de elementos) e microconstituintes caracteristicos, contribuindo
proporcionalmente segundo suas respectivas fracdes volumétricas para as
propriedades macroscopicas e o desempenho mecéanico da liga Ti-6Al-4V
(JADHAV et al, 2017).

Ademais, ndo foram observadas na liga Ti-6Al-4V recebida estruturas
martensiticas em nivel macroscopico, tais como fases a' aciculares compostas
por ripas e/ou agulhas finas, tipicamente observadas para taxas de resfriamento
elevadas (tal como no resfriamento ao ar ou em meios de témpera) (DONACHIE,
2000).

Isto possivelmente ocorreu porque a temperatura global somente foi reduzida
aos niveis abaixo da temperatura de inicio da formag¢éo martensitica (linha Ms)

apos o completo desenvolvimento das colénias lamelares.

A microestrutura do niébio recebido foi analisada por meio de MO conforme

exemplificado na Figura 4.7.

Figura 4.7 — Microestrutura do niébio recebido analisada por meio de microscopia optica.
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Fonte: Produgé&o do autor.
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Analisando-se a Figura 4.7, observa-se que o niébio recebido possui uma
microestrutura de graos equiaxiais, com sua direcdo de laminacao evidenciada

na horizontal.

4.1.2.2 Microscopia eletrénica de varredura

A microestrutura da liga Ti-6Al-4V recebida foi analisada por meio de MEV
conforme a Figura 4.8, tendo suas respectivas fases e microconstituintes

identificados.

Figura 4.8 — Microestrutura da liga Ti-6Al-4V recebida analisada por meio de

microscopia eletrbnica de varredura.
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Fonte: Producé&o do autor.

Analisando-se a Figura 4.8, observa-se que a microestrutura da liga Ti-6Al-4V
recebida, é essencialmente constituida por colénias lamelares de fases a

primarias (ap) com fases B transformadas. A fase (3 transformada é composta por
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fases ap e a aciculares finas, resultantes da transformacdo da fase B prévia
durante seu resfriamento e solidificacdo. Estas estruturas exibem, em nivel
microscépico, padrées de desenvolvimento microestrutural tipicos
Widmanstatten, sendo constituidos por ripas e/ou agulhas finas (PEDERSON,
2002).

A microestrutura do niébio recebido também foi analisada por meio de MEV

conforme apresentado na Figura 4.9.

Figura 4.9 — Microestrutura do niébio recebido analisada por meio de microscopia

eletrbnica de varredura.
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Fonte: Produgé&o do autor.

Analisando-se a Figura 4.9, observa-se que a microestrutura do niébio recebido
apresenta uma textura de ordem submicromeétrica, orientada preferencialmente

em uma dada diregao que coincide com a direcdo de laminagao.
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4.1.3 Caracterizagcdo mecanica

Os resultados da caracterizacdo mecanica de dureza Vickers dos materiais

recebidos serdo apresentados e discutidos a seguir.

4.1.3.1 Ensaio de dureza Vickers

Na Tabela 4.3, sdo apresentados os respectivos valores de dureza Vickers

média e desvios-padrao obtidos para o niobio e para a liga Ti-6Al-4V recebidos.

Tabela 4.3 — Ensaio de dureza Vickers realizado para os materiais recebidos.

Nidbio Liga Ti-6Al-4V
0.0 500,0 r
B N s e e ar S4500 A m
Te00 [ 000 Ta000 [ dm I T LI 1
s | Saenn B L[ [E L1
=500 | >'3500
. T 300,0 |
[ L @ [
E40,0 i 52500 |
$30,0 | ‘6 200,0 [
> F > i
§ 20,0 f o 150.0
e - © 1000 |
3100 8 500 |
0,0 0,0
1.2 3 4 5 6 7 8 9 10 172 3 4 5 6 7 8 9 10
Numero da Indentagdo Numero da Indentacao
C—Dureza Vickers Medida ——Dureza Média CDureza Vickers Medida (HV) ——Dureza Média (HV)
Dureza Vickers Média (HVo1) | % Desvio | Dureza Vickers Média (HVo,1) % Desvio
66,5 + 1,9 HVo,1 +2,9% 397,3 + 34,1 HVoa1 + 8,6%

Fonte: Producédo do autor.

Analisando-se a Tabela 4.3, observa-se que a dureza Vickers média do niébio

recebido (66,5 = 1,9 HVo,1) apresenta um desvio-padréo percentual de + 2,9%.

Este valor indica uma elevada homogeneidade de dureza no niébio devido a sua

composicao quimica e microestrutura de graos equiaxiais, conforme observado

anteriormente nas andlises cristalografica e da composi¢cdo quimica realizadas

e na micrografia da Figura 4.9.

Por outro lado, para a liga Ti-6Al-4V recebida, observa-se que sua dureza

Vickers média (397,3 £ 34,1 HVo,1) apresenta um desvio-padréo percentual de

* 8,6%.
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Este valor, embora superior se comparado ao desvio-padrdo obtido para o niébio
recebido, ndo esta, no entanto, associado ao processo de medicdo de dureza

Vickers com microindentador empregado.

Na realidade, o maior desvio-padréo da dureza Vickers média observada para a
liga Ti-6Al-4V recebida esta relacionada majoritariamente a sua estrutura
bifasica do tipo lamelar a e 8, as quais apresentam diferentes niveis de dureza
(JADHAV et al, 2017).

4.1.3.2 Ensaio de dureza instrumentada

A Tabela 4.4 apresenta as durezas instrumentadas médias de indentacédo (Hir)

e Vickers convertida (HViT) obtidas para a liga Ti-6Al-4V e o niobio recebidos.

Tabela 4.4 — Ensaios de dureza instrumentada realizado para os materiais recebidos.

Material Hir (MPa) HVir (HViT) |Variacéao?! (%)
Ti-6Al-4V | 2973,8 £ 1035,2 | 275,4 £ 95,9 - 30,7%
Nidbio 1384,2 £ 269,4 | 128,2 £+ 25,0 + 92,8%

Notal: A variagdo percentual € média, sendo relativa a dureza Vickers média obtida

previamente com microindentador para cada material recebido.

Fonte: Producé&o do autor.

Analisando-se a Tabela 4.4 para a liga Ti-6Al-4V recebida, observa-se que sua
dureza HVir média foi de 275,4 + 95,9 HV, apresentando uma reducao
percentual média de 30,7% em relacdo a dureza Vickers meédia obtida

previamente com microindentador.

Aqui, destaca-se o elevado desvio-padréao de + 95,9 HVit, sendo este valor 2,81
vezes maior que o desvio-padrdo de + 34,1 HVo,1 obtido previamente no ensaio

de dureza Vickers com microindentador.

Consequentemente, a dureza HV,r obtida para a liga Ti-6Al-4V recebida estaria

compreendida na faixa de 179,5 — 371,3 HVir, sendo seu limite inferior metade
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do observado previamente para a faixa de dureza Vickers com microindentador
(isto &, 363,2 — 431,4 HVo,1).

Esta reducdo de dureza HVir se deve, possivelmente, as diferentes fracdes
volumétricas percentuais das fase a e B na liga Ti-6Al-4V. Neste sentido,
considera-se, por exemplo, que a fase a possui um respectivo tamanho médio
das lamelas superior a fase 3, conforme apresentado anteriormente na Figura
4.3, na Figura 4.8 e na Tabela 4.2, influenciando na variacdo de dureza
observada (JADHAV et al, 2017).

Além disso, sabe-se que o tamanho das indentacdes tomadas no ensaio de
dureza instrumentada € significativamente menor do que ensaio de dureza
Vickers com microindentador, devido a menor carga aplicada e geometria do
penetrador Berkovich utilizado (QIAN et al., 2005).

Consequentemente, supde-se que h& maior dispersdo nos niveis de dureza
devido a probabilidade de que as indentacdes instrumentadas tenham sido
tomadas em regifes com diferentes fracGes volumétricas das fases a e 3 (QIAN
et al., 2005).

Analisando-se a Tabela 4.4 para o nidbio recebido, observa-se que sua dureza
HVir média foi de 128,2 £+ 25,0 HV/t, apresentando um aumento percentual médio
de 92,8% em relacdo a dureza Vickers média obtida previamente com

microindentador.

Similarmente, destaca-se aqui o elevado desvio-padrdo de = 25,0 HVir, sendo
este valor 13,16 vezes maior que o desvio-padrdao de + 1,9 HVo1 obtido

previamente no ensaio de dureza Vickers com microindentador.

Consequentemente, a dureza HVir obtida para o ni6bio recebido estaria
compreendida na faixa de 103,2 — 153,2 HV/t, sendo seu limite superior cerca
de 2,2 vezes maior ao observado previamente para a faixa de dureza Vickers

com microindentador (isto é, 64,6 — 68,4 HVo,1).

87



Este aumento de dureza HVir (em relagdo ao ensaio de dureza Vickers com
microindentador) se deve, possivelmente, a menor influéncia da porosidade
intrinseca e heterogeneidades do niobio recebido sobre a dureza avaliada nas
regides das indentagbes tomadas com penetrador Berkovich (BASKUTIS,
VASAUSKAS, ZUNDA, 2016).

4.2 Segundafase: Soldagem autdégena por laser Yb:fibra

A seguir, serdo apresentadas e discutidas cartas de processamento a laser e
equacOes geradas para a soldagem autdégena por laser Yb:fiora de cada

material.

O comparativo das areas das secdes transversais fundidas (A,) da ZF dos
corddes de solda obtidos na soldagem autégena a laser do niébio e da liga Ti-

6Al-4V, em funcdo do aporte A: empregado, € apresentado na Figura 4.10.

Figura 4.10 — Areas das sec¢des transversais fundidas na soldagem autégena a laser do

nioébio e da liga Ti-6Al-4V em fungéo do aporte térmico empregado.
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R? =0,9992
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Fonte: Produgé&o do autor.
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No gréfico da Figura 4.10, os dados foram analisados pelo método de regressao,
de modo que as curvas de tendéncia para o niobio (R2= 99,98%) e para a liga

Ti-6Al-4V (R2=99,92%) fossem ajustadas adequadamente as medi¢gOes

experimentais obtidas.

Assim, foi observado que a variacdo da area A, em relagdo ao aporte At
empregado ocorre proporcionalmente segundo as fung¢des poténcia indicadas

nas Equacdes 4.1 e 4.2 para o niébio e para a liga Ti-6Al-4V, respectivamente.

A = 0,0009 A,"72% mm® " (4.1)
A t 17299 :
2,8235
A, = 0,0857 A8238 1 (4.2)

J0’8235

As Equacltes 4.1 e 4.2 expressam que, quanto maior for o aporte At empregado,
maior sera a area A, da ZF dos corddes de solda obtidos. Consequentemente,

maior serda o volume de metal fundido resultante.

Assim, conhecendo-se a area A, para cada condicao de soldagem, € possivel

calcular a eficiéncia de fusao (n;) conforme a razéo proposta na Equacéo 4.3:
r]f =~ (43)

Deste modo, o comparativo da eficiéncia n, na soldagem do niobio e da liga Ti-

6Al-4V em funcao do aporte A; empregado é apresentado na Figura 4.11.
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Figura 4.11 — Eficiéncias de fusdo na soldagem a laser do niébio e da liga Ti-6Al-4V em

funcéo do aporte térmico empregado.
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Fonte: Producéo do autor.

No gréfico da Figura 4.11, os dados foram tratados por regresséo, de modo que
as curvas de tendéncia para o niébio (R2= 99,52%) e para a liga Ti-6Al-4V

(R2= 94,30%) também fossem ajustadas adequadamente aos valores de
eficiéncia n; calculados.

Deste modo, a variagéo da eficiéncia n, em relacdo ao aporte A; empregado

ocorre proporcionalmente segundo as fungdes poténcia indicadas nas Equacdes

4.4 e 4.5 para o niobio e para a liga Ti-6Al-4V, respectivamente.

— 0,0009 A 07269 MM (4.4)
N =Y, t 17299 .
2823
_ -0,477 MM*
= 0,0857 AT e (4.5)

Analisando-se o grafico da Figura 4.11 e a Equacao 4.4, observa-se que, para o

niébio, o aumento da eficiéncia n, € proporcional ao aporte A; empregado.
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Segundo Peretz (1988), este fenbmeno pode ser explicado pelo acréscimo
localizado de temperatura entre as fases envolvidas durante a soldagem. Devido
ao maior tempo de interacédo do feixe laser com o metal liquido, temperaturas
mais altas de processo séo atingidas na poca de fusao, promovendo o aumento
localizado da populagéo de fétons.

Logo, as trocas térmicas entre fétons e elétrons no metal liquido sdo acentuadas
proporcionalmente, reduzindo a refletividade e aumentando a absortividade e a
eficiéncia n, para o niobio (PERETZ, 1988).

Além disso, de acordo com Blackburn (2012) e Kaplan (2009), dois mecanismos
de absorcéo energética sdo parcialmente favorecidos pelo aumento do aporte A;

e contribuem para elevar a eficiéncia n, até certo grau:

a) As multiplas reflexdes de Fresnel do feixe laser nas paredes do keyhole;

b) A absorcdo de bremsstrahlung inverso pelo vapor metélico e pela pluma
de plasma gerados no interior do keyhole e imediatamente acima da

superficie metalica.

Os mecanismos de absorc¢éo energética favorecidos pelo aumento do aporte A;
na soldagem autégena a laser em modo de penetracdo (keyhole) sédo

exemplificados na Figura 4.12:
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Figura 4.12 — Mecanismos de absorcdo energética em modo de penetracao (keyhole).
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Absorgao de
bremsstrahlung
inverso

Vapor metalico / pluma de plasma
/ p p p
Keyhole
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i
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—1  Metal de base
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Fonte: Adaptado de Laserline (2022).

No entanto, para a liga Ti-6Al-4V, conforme indicado pela Figura 4.11 e pela
Equacdo 4.5, o decréscimo da eficiéncia n, € proporcional ao aporte A,
empregado, sendo reduzida gradualmente por meio de perdas térmicas

acentuadas por mecanismos fisicos combinados, tais como:

a) Transferéncia de calor para fora da poca de fusdo promovida por
conducéo, conveccéo e/ou irradiacdo (SPARKES; STEEN, 2018);

b) Absorcdo excessiva de bremsstrahlung inverso pela pluma de plasma
gerada acima da superficie metalica (BLACKBURN, 2012);

c) Desfocalizagdo do feixe laser e espalhamento luminoso decorrente da
interagdo dos fotons com plumas de plasma de maior densidade
eletrénica (BLACKBURN, 2012);

d) Fenbmenos de turbuléncia na poca de fusdo governados pelo efeito
Marangoni, resultando na espalacao de debris e na formacéo de defeitos
apos sua solidificacdo (KIDESS et al., 2016);

e) Geracdo de ondas de choque a partir da colisdo do feixe laser de alta
intensidade com as fases envolvidas na fusdo (SPARKES; STEEN, 2018).
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Uma vez que a eficiéncia n, e a area A, do corddo de solda variam para cada

material em funcdo do aporte A; empregado, foi gerada a carta de

dimensionamento de profundidade (p,) e largura (l;) dos cordbes de solda de

niobio e da liga Ti-6Al-4V da Figura 4.13.

Figura 4.13 — Carta de dimensionamento dos corddes de solda de nidbio e da liga Ti-

6Al-4V em funcao do aporte térmico empregado.
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Fonte: Producédo do autor.

Na carta de processamento da Figura 4.13, os dados de p, e |; foram tratados
por regressdo, de modo que as curvas de tendéncia para o niébio e para a liga

Ti-6Al-4V também fossem ajustadas adequadamente (R2> 99,0%) aos valores

medidos.

Deste modo, a variacdo dos valores de p, e |, dos corddes de solda de nidbio

em relagcdo ao aporte A; empregado ocorre proporcionalmente segundo as

funcdes lineares indicadas nas Equactes 4.6 e 4.7, respectivamente.

00122 J\ mm?

p, = (0,0212 A — ) | (4.6)
0,2304 J\ mm? 4.7

= (0,0192 At ) : (4.7
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Similarmente, a variagdo dos valores de p e | dos corddes de solda da liga Ti-

6Al-4V em relacdo ao aporte A; empregado ocorre proporcionalmente segundo

as funcdes logaritmicas indicadas nas Equacdes 4.8 e 4.9, respectivamente.

0,248 J 2
p, = <0,5367 InA, + ) mjn (4.8)
0,3721 J\ mm?
I = (0,5979 In A, — ) (4.9)
mm J

A partir da carta de processamento da Figura 4.13 e das Equac0es 4.6, 4.7, 4.8
e 4.9, e conforme os experimentos de soldagem e caracterizacOes estruturais
realizadas para ambos os materiais, destaca-se que € possivel dimensionar com

reprodutibilidade os valores de p, e | das sec¢des transversais dos corddes de

solda resultantes. Portanto, estas sdo consideradas ferramentas Uteis para o
planejamento da soldagem para o nidbio e a liga Ti-6Al-4V recebidos.

Analisando-se ainda o grafico da Figura 4.13, destaca-se que ha uma faixa de
aporte A: estimada em torno de 115 J/mm para a qual as caracteristicas

dimensionais de p_ e | de ambos os materiais sdo semelhantes.

Neste sentido, empregando-se aportes A; em torno de 115 J/mm, infere-se que
seria possivel realizar a soldagem dissimilar entre chapas destes materiais com
cerca de 2,5 mm de espessura, a despeito das diferentes propriedades
termofisicas do nidbio e da liga Ti-6Al-4V, embora esta premissa demande uma

comprovagao empirica posterior.

Portanto, destaca-se que, na hip6tese de realizar a soldagem dissimilar entre
estes materiais, a simetria dos corddes de solda resultantes, em termos de suas
areas Az fundidas, deva ser analisada experimentalmente. De acordo com
Torkamany, Ghaini e Poursalehi (2016), os corddes de solda dissimilares obtidos
para o niodbio e a liga Ti-6Al-4V tipicamente apresentam secfes transversais
assimétricas que devem ser controladas, pois podem ser deletérias as
propriedades mecanicas da junta resultante. Além disso, sabe-se a partir de Gao,

Liu e Zhang (2018) que os corddes de solda dissimilares entre o nidbio e a liga
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Ti-6Al-4V tendem a fraturar no lado do nidbio, apresentando tensdes limites de

resisténcia da ordem de 250 Mpa.

Finalmente, a raz&o de aspecto (r;) dos corddes de solda para cada material
também varia em funcdo do aporte A; empregado, conforme apresentado na

carta de processamento da Figura 4.14.

Figura 4.14 — Razdes de aspecto dos corddes de solda de nidbio e da liga Ti-6Al-4V em

fung&o do aporte térmico empregado.
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Fonte: Producé&o do autor.

Na carta de processamento da Figura 4.14, as razfes r, observadas para 0s
corddes de solda foram tratadas por regressdo, de modo que as curvas de
tendéncia para o nidbio (R2= 94,98%) e para a liga Ti-6Al-4V (R2= 93,96%)

também fossem ajustadas adequadamente aos valores obtidos.

Deste modo, a variagdo da razéo r, dos corddes de solda de niébio e da liga Ti-
6Al-4V em relacdo ao aporte A; empregado ocorre proporcionalmente segundo

as fungdes indicadas nas Equacdes 4.10 e 4.11, respectivamente.

(4.10)

0,1266 J\ mm?
[, = <0,181 InA, + ) -

m2-905

m
ry = 1,7838 A%

—J0,905 (4.11)
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Por meio da carta de processamento da Figura 4.14 e das Equacdes 4.10 e 4.11,
estima-se que para aportes A; acima de 200 J/mm, a razéo r, dos corddes de
solda de nidbio e da liga Ti-6Al-4V tende a convergir para um valor proximo (ry =
1), 0 que possibilitaria a obtencdo de corddes de solda mais simétricos, embora

esta assuncdo também demande uma investigagdo empirica posterior.

4.2.1 Caracterizacao cristalografica e da composi¢cdo quimica

Os resultados da caracterizagdo cristalografica e da composi¢cdo quimica dos
corddes de solda por EDS e DRX serdo apresentados e discutidos para cada
material a seguir.

4.2.1.1 Nidbio metalico

Foi realizada a espectroscopia por energia dispersiva na ZF do cordao de solda

de nidbio obtido a 75 J/mm, conforme apresentado na Figura 4.15.

Figura 4.15 — Espectroscopia por energia dispersiva analisada na zona fundida do

corddo de solda de niébio obtido a 75 J/mm.
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Fonte: Produgé&o do autor.
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Analisando-se a Figura 4.15, observa-se que, apds a soldagem, evidenciou-se
na regido da ZF do corddo de solda uma concentracao significativa de atomos
de O (17,5% at.). Este resultado sugere a hipotese de que tenha ocorrido a
difuséo intersticial do O através do reticulo cristalino da ZF do cordéo de solda
(KAH; MARTIKAINEN, 2013).

Além disso, supde-se a formacéo de fases de 6xidos estaveis de nidbio do tipo
NbxOy na ZF, oriundas da oxidagdo sob elevadas temperaturas atingidas na poga
de fusdo durante a soldagem (KLOPP; SIMS; JAFFEE, 1957). No entanto,
ressalta-se que a presenca efetiva destes serd avaliada adiante na analise

cristalografica por DRX.

Quanto a concentracdo de atomos de Al (1,6% at.) observada, destaca-se que
este valor € ligeiramente superior a concentracdo analisada anteriormente por
XRF (0,09% at.) para o nidbio recebido. No entanto, supde-se que os atomos de
Al estejam difundidos no reticulo cristalino (bulk) do nidbio, devido a baixa

concentracao relativa observada.

O espectro de difracdo de raios X e os dados cristalograficos obtidos para o
corddo de solda de nidbio sdo apresentados na Figura 4.16 e na Tabela B. 3,

respectivamente.
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Figura 4.16 — Espectro de difracao de raios X do cordao de solda de nibbio.
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Fonte: Produgé&o do autor.

Analisando-se o espectro de difracdo de raios X da Figura 4.16 e os dados
cristalogréficos da Tabela B. 3 observados e calculados para o nidbio soldado,
evidencia-se o surgimento das fases de Oxidos de nidbio NbO cubica e Nb20s
ortorrdbmbica. Assim, os picos e familias de planos identificados possuem suas
respectivas posicdes, intensidades difratadas e distancias interplanares
calculadas compativeis com as indicadas nas referéncias mp-2311 e mp-

776896, respectivamente.

Deste modo, confirmou-se a hipotese de formacao das fases de 6xidos estaveis
de niébio na ZF, oriundas da introducéo e difusdo do O2 atmosférico na poca de
fusdo durante a soldagem, bem como a posterior reacdo de oxidacdo entre o

elemento O e os demais atomos metalicos.

Portanto, em decorréncia da soldagem, houve o resfriamento e a solidificacao
dos elementos dissolvidos na poca de fusdo, possibilitando que a energia para

a formacédo dos oOxidos estaveis fosse minimizada, permitindo sua formacao

98



conforme apresentado no diagrama de fases composicional da Figura 4.17 e nos

dados energéticos da Tabela C. 1.

Figura 4.17 — Diagrama de fases composicional dos 6xidos estaveis de niobio.
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Fonte: Adaptado de Materials Project (2022).

Analisando-se o diagrama de fases composicional dos éxidos estaveis de nidbio
da Figura 4.17 e os respectivos valores energéticos apresentados na Tabela C.
1, infere-se que a energia livre foi minimizada durante a soldagem para niveis

maximos da ordem de — 2,975 ev / atomo.

Assim, foram formadas apenas as fases NbO cubica (— 2,288 ev / atomo) e
Nb20Os ortorrébmbica (— 2,975 ev / atomo). Além disso, ndo houve favorecimento
energético para a formacdo da fase NbO: tetragonal (— 2,898 ev / atomo),
tampouco ocorreu a minimizacao da energia livre para niveis maximos da ordem
de — 3,000 ev / atomo, o que possivelmente resultaria na formacao das fases
Nb20s monoclinica (— 3,034 ev / atomo) e/ou Nb12029 ortorrémbica (- 3,039 ev /
atomo). Por outro lado, ndo se descarta a hipotese de difusdo intersticial de
atomos de O no bulk do reticulo cristalino na ZF do corddo de solda, dada a
elevada concentracédo de O (17,5% at.) estimada previamente nesta regido na

analise por EDS realizada da Figura 4.15.
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Na Figura 4.18, apresenta-se uma comparacgao entre os espectros de difracao

obtidos para o niébio recebido e soldado.

Figura 4.18 — Espectros de difragéo obtidos para o niébio recebido e soldado.

Niébio
— Recebido
— Soldado

Intensidade Relativa

Fonte: Produgé&o do autor.

Analisando-se a comparacdo entre os espectros de difracdo da Figura 4.18,
observa-se que, em decorréncia da soldagem, houve a elimina¢cdo dos angulos
de difracdo 55,58° e 69,65°, ambos referentes a fase cubica do nidbio. Além
disso, destaca-se que a soldagem promoveu o surgimento de tensdes residuais,
as quais sdo evidenciadas pelos desvios angulares observados (ANDEROGLU,
2004).

Assim, apos a soldagem, houve o desvio relativo a esquerda dos angulos 38,20°
(38,46°) e 69,54° (69,65°), também referentes a fase cubica do nidbio, indicando
o tensionamento trativo da rede cristalina na ZF. De modo semelhante,
evidenciou-se o desvio relativo a direita dos angulos 55,70° (55,58°) e 82,39°

(83,23°), indicando o tensionamento compressivo da rede cristalina na ZF.
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4.2.1.2 Liga Ti-6Al-4V

Foi realizada a espectroscopia de energia dispersiva na ZF do cordao de solda

da liga Ti-6Al-4V obtido a 25 J/mm, conforme apresentado na Figura 4.19.
Figura 4.19 — Espectroscopia por energia dispersiva analisada na zona fundida do
cordédo de solda da liga Ti-6Al-4V obtido a 25 J/mm.
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Fonte: Producédo do autor.

Analisando-se a Figura 4.19, observa-se que, apés a soldagem, evidenciou-se
na regido da ZF uma concentracdo significativa de atomos de O (10,1% at.).
Novamente, este resultado contribui para a hipotese de que tenha ocorrido a
difusdo intersticial de O no reticulo cristalino da ZF do cordédo de solda da liga Ti-
6Al-4V. Similarmente, supbe-se, a possivel formacdo de fases de O&xidos
estaveis de titanio (do tipo TixOy), de aluminio (do tipo AlxOy) e/ou vanadio (do
tipo VxOy) nesta regido, resultantes das elevadas temperaturas atingidas pela
liga Ti-6Al-4V durante a soldagem (SHARIFI et al., 2019).
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Destaca-se que, conforme apresentado anteriormente na analise de DRX da
Figura 4.2, a liga Ti-6Al-4V recebida ja exibia em seu espectro de difracdo
indicios da fase de 6xido TiO2, oriunda do processamento metalurgico do titanio
e/ou do processo natural de oxidagéo superficial. No entanto, observou-se que
ocorreu um aumento percentual volumétrico significativo das fases de 6xidos
estaveis na ZF do corddo de solda, conforme o espectro de difracdo de raios X
e os dados cristalograficos obtidos para o corddo de solda da liga Ti-6Al-4V

apresentados na Figura 4.20 e na Tabela B. 4, respectivamente.

Figura 4.20 — Espectro de difracdo de raios X do cordao de solda da liga Ti-6Al-4V.
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Fonte: Produgé&o do autor.

Analisando-se o espectro de difracdo de raios X da Figura 4.20 e os dados
cristalogréficos da Tabela B. 4 observados e calculados para a liga Ti-6Al-4V
soldada, nota-se o surgimento das fases de 6xidos de aluminio Al2Osz trigonal e
de vanadio VO: tetragonal. Assim, os picos e familias de planos identificados
possuem suas respectivas posicoes, intensidades difratadas e distancias
interplanares calculadas compativeis com as indicadas nas referéncias mp-1143

e mp-19094, respectivamente.
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Portanto, confirmou-se a hipétese de formacado das fases adicionais de O0xidos
estaveis de aluminio e vanadio na ZF, bem como 0 aumento da concentracdo da
fase de oxido estavel de titanio TiO2, ambas oriundas da introducéo e difuséo do
O2 atmosférico na poca de fusdo durante a soldagem e da posterior reacéo de
oxidacao entre o elemento O e 0s demais atomos metalicos.

Assim, em decorréncia da soldagem, houve o resfriamento e a solidificacdo dos
elementos dissolvidos na poca de fusdo, possibilitando que a energia para a
formacgdo dos Oxidos estaveis de titanio, aluminio e vanadio fosse minimizada,
permitindo, respectivamente, sua formacdo conforme apresentado nos
diagramas de fases composicionais da Figura 4.21, Figura 4.22 e Figura 4.23,

bem como nos dados energéticos da Tabela C. 2.

Figura 4.21 — Diagrama de fases composicional dos 6xidos estaveis de titanio.
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Fonte: Adaptado de Materials Project (2022).
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Figura 4.22 — Diagrama de fases composicional dos éxidos estaveis de aluminio.
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Fonte: Adaptado de Materials Project (2022).

Figura 4.23 — Diagrama de fases composicional dos éxidos estaveis de vanadio.
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Fonte: Adaptado de Materials Project (2022).

Analisando-se os diagramas de fases composicionais dos Oxidos estaveis de
tithnio, aluminio e vanadio das Figura 4.21, Figura 4.22 e Figura 4.23 o0s

respectivos valores energéticos apresentados na Tabela C. 2, infere-se que a
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energia livre foi minimizada durante a soldagem para niveis maximos da ordem
de — 3,495 ev / atomo.

Assim, foram formadas apenas as fases de Oxidos estaveis TiO:2 tetragonal
(- 3,495 ev / atomo), Al20s3 trigonal (— 3,427 ev / atomo) e VO:tetragonal (— 2,480
eV / &omo). Portanto, ndo houve favorecimento energético para a formagéo da
das demais fases, tampouco ocorreu a minimizacao da energia livre para niveis
maximos da ordem de — 3,500 ev / atomo, o que possivelmente resultaria na

formacao da fase TiO2 monoclinica (— 3,502 ev / atomo).

Por outro lado, ndo se descarta também a hip6tese de difusdo intersticial de
atomos de O no bulk do reticulo cristalino na ZF do cordédo de solda, dada a
elevada concentracdo de O (10,5% at.) estimada previamente nesta regido na

andlise por EDS realizada da Figura 4.20.

Na Figura 4.24, apresenta-se uma comparacao entre os espectros de difracao

obtidos para a liga Ti-6Al-4V recebida e soldada.

Figura 4.24 — Espectros de difracdo obtidos para a liga Ti-6Al-4V recebida e soldada.
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Fonte: Producgé&o do autor.
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Analisando-se a comparacdo entre 0os espectros de difracdo da Figura 4.24,
observa-se que, em decorréncia da soldagem, houve o surgimento dos picos
para os angulos de difracdo 27,35°, 29,34° e 30,89°.

Infere-se que os angulos de difrag&o identificados s&o possivelmente referentes
as fases de Oxidos estaveis de aluminio Al203 (27,35°) e de vanadio VO: (29,34°
e 30,89°), tendo estas fases sido formadas a partir da dissolu¢éo de Oz na poca
de fus@o e pela consequente oxidacdo em altas temperaturas (SHARIFI et al.,
2019).

Por fim, destaca-se que a soldagem promoveu o surgimento de tensdes
residuais, as quais sao evidenciadas pelos desvios relativos nos angulos de
difracdo observados (ANDEROGLU, 2004).

Assim, apés a soldagem, houve o desvio relativo a direta dos angulos de difracao
35,24° (35,07°), 63,43° (63,10°), 71,01° (70,92°), 76,70° (76,33°), 78,08°
(77,35°), ambos referentes a fase a do titdnio, indicando o tensionamento

compressivo da rede cristalina na ZF.

4.2.2 Caracterizacao estrutural

Os resultados da caracterizacdo quimica dos corddes de solda por MO e MEV

serdao apresentados e discutidos para cada material a seguir.

4.2.2.1 Macroscopia Optica

A macroscopia 6ptica realizada na secdo transversal do corddo de solda de

nidbio obtido a 5 J/J/mm é apresentada na Figura 4.25.
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Figura 4.25 — Macrografia da secéo transversal do cordao de solda de nidbio obtido a 5

J/mm.

Fonte: Produgé&o do autor.

Analisando-se a Figura 4.25, observa-se que a geometria da ZF sugere que a
soldagem a 5 J/mm ocorreu exclusivamente em regime por conducéao, devido a
formacao de uma calota hemisférica fundida préximo a superficie da chapa na

gual o feixe laser incidiu.

Assim, considera-se que a propagacdo térmica resultante ocorreu,
majoritariamente, na direcdo bidimensional (eixos x e y) orientada em relacéo a
superficie do corddo de solda. Além disso, pode-se dizer que o corddo de solda

resultante apresenta uma geometria com segao transversal em “C”.

A macroscopia Optica realizada na sec¢do transversal do corddo de solda de

niébio obtido a 30 J/mm é apresentada na Figura 4.26.
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Figura 4.26 — Macrografia da secao transversal do cordao de solda de nidbio obtido a
30 J/mm.

Fonte: Producédo do autor.

Analisando-se a Figura 4.26, observa-se que a geometria da ZF resultante
sugere que a soldagem a 30 J/mm ocorreu na transi¢cdo do regime de conduc¢ao

para o regime por penetracéo (keyhole).

Logo, observou-se a formacdo de uma calota hemisférica fundida proximo a
superficie da chapa na qual o feixe laser incidiu, seguida pelo aprofundamento
da raiz do corddo de solda por meio do keyhole formado em direcdo a
extremidade oposta da chapa (isto é, em direcdo ao eixo z). Portanto, considera-
se que a propagacdo térmica resultante ocorreu tridimensional e
proporcionalmente nas direcdes dos eixos X, y e z. Além disso, pode-se dizer
gue o cordado de solda resultante apresentou uma geometria com secao

transversal em “U”.

A macroscopia optica realizada na secao transversal do cordao de solda de
nidbio obtido a 65 J/mm é apresentada na Figura 4.27.
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Figura 4.27 — Macrografia da secao transversal do cordao de solda de nidbio obtido a
65 J/mm.

Fonte: Produgé&o do autor.

Analisando-se a Figura 4.27, observa-se que a geometria da ZF resultante
sugere que a soldagem a 65 J/mm ocorreu em regime por penetracdo, sendo a
propagacao térmica acentuada na direcéo do eixo z devido ao aprofundamento
do keyhole observado, quando comparado ao caso anterior da Figura 4.26. Nota-
se também que houve uma moderada conducédo térmica na superficie da chapa
em direcdo ao eixo x, alargando o corddo de solda. Consequentemente,
considera-se que o cordao de solda resultante apresentou uma geometria com

secao transversal em “T”.

A macroscopia Optica realizada na secédo transversal do corddo de solda de

nidbio obtido a 90 J/mm é apresentada na Figura 4.28.
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Figura 4.28 — Macrografia da secao transversal do cordao de solda de nidbio obtido a
90 J/mm.

Fonte: Producédo do autor.

Analisando-se a Figura 4.28, observa-se que, devido ao aumento do aporte At
para valores da ordem de 90 J/mm ou superiores, a geometria da ZF resultante
exibiu uma penetracdo excessiva na raiz do corddo de solda, resultando na
conducao térmica acentuada em direcdo ao eixo x em ambas as superficies da
chapa, havendo a formagéo de excesso de metal na raiz do cord&o de solda e
de meniscos superficiais. Assim, considera-se que o cordao de solda resultante

apresentou uma geometria com sec¢ao transversal em “X”.

A macroscopia optica realizada na secéo transversal do cordao de solda da liga

Ti-6Al-4V obtido a 20 J/mm € apresentada na Figura 4.29.
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Figura 4.29 — Macrografia da secao transversal do corddo de solda da liga Ti-6Al-4V
obtido a 20 J/mm.

Fonte: Producé&o do autor.

Analisando-se a Figura 4.29, observa-se que a geometria da ZF sugere que a

soldagem a 20 J/mm ocorreu no regime por penetracao (keyhole).

O mecanismo de transferéncia de calor por conducéo térmica possibilitou a
formacdo de uma calota hemisférica fundida proximo a superficie da chapa
soldada na qual o feixe laser incidiu, indicando a propagacao térmica em dire¢ao

ao eixo x e a formacdo de uma ZTA significativa.

Por outro lado, também se observa a formacdo de um canal cilindrico
pronunciado do tipo keyhole, o qual se estende majoritariamente em direcéo a
profundidade da espessura da chapa soldada (isto €, na dire¢cdo do eixo z),
oposta a superficie na qual o feixe laser incidiu. Consequentemente, pode-se
dizer que o corddo de solda resultante possui uma geometria com secéo

transversal em “T”.

A macroscopia optica realizada na sec¢éo transversal do cordéo de solda da liga
Ti-6Al-4V obtido a 25 J/mm € apresentada na Figura 4.30.
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Figura 4.30 — Macrografia da secéo transversal do cordao de solda da liga Ti-6Al-4V
obtido a 25 J/mm.

Fonte: Producédo do autor.

Analisando-se a Figura 4.30, observa-se que a geometria da ZF resultante
sugere que, uma vez atingida a penetracao total do keyhole até a espessura da
chapa, ocorrera a propagacao acentuada na direcdo do eixo x, aumentando a

extensdo da ZTA ao redor de toda a secéo transversal do cordao de solda.

Assim, a macroscopia optica realizada na secao transversal do corddo de solda

da liga Ti-6Al-4V obtido a 70 J/mm é apresentada na Figura 4.31.
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Figura 4.31 — Macrografia da secéo transversal do cordao de solda da liga Ti-6Al-4V
obtido a 70 J/mm.

Fonte: Produgé&o do autor.

Analisando-se a Figura 4.31, observa-se na ZF resultante a formacéo simultanea
de calotas hemisféricas proximas a superficie e a raiz do corddo de solda,
indicando que a propagacdao térmica resultante foi acentuada na direcdo do eixo
X, ocasionando o aumento expressivo da ZTA e das calotas hemisféricas
fundidas em ambas as superficies. Consequentemente, pode-se dizer que o

cordao de solda resultante possui uma geometria com segao transversal em “X”.

4.2.2.2 Microscopia 6ptica

Realizou-se a microscopia Optica na secao transversal do cordéo de solda obtido
a 20 J/mm para a liga Ti-6Al-4V, cuja microestrutura resultante é apresentada na
Figura 4.32.
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Figura 4.32 — Micrografia da secédo transversal do corddo de solda obtido a 20 J/mm
para a liga Ti-6Al-4V.

Fonte: Producédo do autor.

Analisando-se a Figura 4.32, observa-se que a microestrutura na ZF do cordéo
de solda obtido a 20 J/Jmm para a liga Ti-6Al-4V é constituida pela fase acicular
martensitica a'. Considera-se que a fase a' foi formada a partir de uma solucéo
sblida supersaturada, sendo majoritariamente substitucional (devido aos
elementos dissolvidos na poca de fusdo) e parcialmente intersticial (devido aos
elementos atmosfeéricos introduzidos na poca de fusédo) (BU et al., 2021).

Portanto, a fase a' apresenta microconstituintes martensiticos tipicos das ligas
de titanio a+f, tais como maclas, ripas e/ou agulhas martensiticas finas,
formadas a partir do resfriamento rapido da fase B na poca de fusao durante seu
resfriamento e solidificacdo, podendo a fase B permanecer retida entre os

microconstituintes martensiticos formados (BU et al., 2021).

Ademais, observa-se no detalhe da letra b), na interface entre a ZF e a ZTA o

surgimento de uma regido de transicdo microestrutural denominada zona
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parcialmente fundida (ZPF), na qual os grdos colunares foram localmente
fundidos e ressolidificados (CAO et al., 2011).

Assim, na ZPF, evidencia-se a formacao de novos graos colunares das fases a
lamelar e B intergranular (ou interlamelar), cuja nucleacao e crescimento foram
preferencialmente orientados em uma frente planar orientada na dire¢éo do fluxo

térmico resultante da soldagem (CAO et al., 2011).

Na ZTA, destaca-se que sua microestrutura ¢ também constituida por graos
colunares das fases a lamelar e (3 intergranular (ou interlamelar), porém com
tamanhos inferiores aos graos observados para o MB inalterado adjacente (CAO
et al., 2011).

Além disso, ao longo da extensdo da ZTA, também se evidenciam
microconstituintes martensiticos finos da fase a' dispersos, resultantes da
liquefacdo localizada de fases solidas em regides de contornos de gréos,
posteriormente submetidas as elevadas taxas de resfriamento durante a

soldagem, conforme detalhado na Figura 4.33 (CAO et al., 2011).

Figura 4.33 — Micrografia da secédo transversal do corddo de solda obtido a 20 J/mm
para a liga Ti-6Al-4V.

Fonte: Producé&o do autor.
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Realizou-se também a microscopia Optica na secao transversal do corddo de
solda obtido a 90 J/mm para a liga Ti-6Al-4V, sendo este aporte At muito superior
ao aporte At de 20 J/mm empregado anteriormente. Assim, a microestrutura do

corddo de solda resultante é apresentada na Figura 4.34.

Figura 4.34 — Micrografia da secédo transversal do corddo de solda obtido a 90 J/mm
para a liga Ti-6Al-4V.

Fonte: Producgé&o do autor.

Analisando-se a Figura 4.34, observa-se que, devido ao aumento do aporte At
empregado, a microestrutura resultante na ZF do corddo de solda obtido a 90
J/mm para a liga Ti-6Al-4V, embora também constituida pela fase a', apresenta
tamanhos dos microconstituintes martensiticos e fragdes volumétricas da fase 3
retida superiores aos observados na Figura 4.32 para o corddo de solda obtido
a 20 J/mm.

Para avaliar a influéncia do aporte At de 90 JJmm sobre a microestrutura da ZTA
e sua extensao, apresenta-se a Figura 4.35.
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Figura 4.35 — Micrografia da secédo transversal do corddo de solda obtido a 90 J/mm
para a liga Ti-6Al-4V.

Fonte: Producédo do autor.

Analisando-se a Figura 4.35, observa-se também o0s microconstituintes

martensiticos finos da fase a' dispersos ao longo da extensédo da ZTA.

Por fim, a macroscopia Optica realizada na sec¢éo transversal da zona fundida
corddes de solda da liga Ti-6Al-4V para diferentes aportes térmicos em modo de

7z

soldagem por penetracdo € comparada na Figura 4.36, com o0 objetivo de

determinar as respectivas fragdes volumétricas das fases a' e B.
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Figura 4.36 — Macrografia realizada na secéo transversal dos corddes de solda da liga
Ti-6Al-4V para diferentes aportes térmicos em modo de soldagem a laser
por penetragao.

a) 20 J/mm-80,0% o’ —20,0% B

Fonte: Producéo do autor.

Analisando-se a Figura 4.36, observa-se que, em decorréncia do aumento do
aporte A;, aumenta-se a fracdo volumétrica da fase B retida a partir do
resfriamento rapido. Além disso, pode-se afirmar, de modo geral, que o aumento

do aporte At promove o0 aumento de tamanho dos microconstituintes
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martensiticos resultantes, isto €, aumentando a espessura das maclas e ripas
formadas na ZF, oriundas da soldagem (KUMAR et al., 2020).

A microscopia Optica realizada na secéo transversal da ZF do cordéo de solda

obtido para o nidbio a 75 J/mm € apresentada na Figura 4.37.

Figura 4.37 — Micrografia da segao transversal da zona fundida do cordédo de solda

obtido para o niébio a 75 J/mm.
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Fonte: Produgé&o do autor.

Analisando-se a Figura 4.37, observa-se que houve na ZF do cordao de solda
obtido a 75 J/mm para o ni6ébio a precipitacdo das fases de éxidos de nibbio NbO

e Nb20s com morfologia prismatica.

A formacdo destas fases possivelmente resultou da dissolucdo do O:
atmosférico para o interior da poca de fuséo, a despeito do fluxo superficial de
gas argonio utilizado durante a soldagem, conforme identificado previamente nas
andlises de EDS (Figura 4.15) e DRX (Figura 4.16) realizadas.
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4.2.2.3 Microscopia eletrénica de varredura

A microscopia eletrdnica de varredura realizada na secéo transversal do cordéo

de solda de niébio obtido a 25 J/mm é apresentada na Figura 4.38.

Figura 4.38 — Microscopia eletronica de varredura realizada na sec¢éo transversal do

corddo de solda de niébio obtido a 25 J/mm.

Fonte: Producgé&o do autor.

Analisando-se a Figura 4.38, observa-se o surgimento na ZF do cordao de solda
de nidbio obtido a 25 JJmm de bandas de deformagé&o, as quais sdo resultantes
da rapida fuséo e solidificacdo do metal liquido apos a soldagem e consequente
deformacéo plastica resultante (SANDIM et al., 2003). Além disso, evidencia-se
gue, a despeito das bandas de deformacéo geradas, a microestrutura na ZF

preservou a morfologia inicial dos graos de niébio.

A microscopia eletronica de varredura realizada na secéo transversal do cordédo

de solda obtido a 25 J/mm para a liga Ti-6Al-4V é apresentada na Figura 4.39.
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Figura 4.39 — Microscopia eletrbnica de varredura realizada na secao transversal do
cordéo de solda obtido a 25 J/mm para a liga Ti-6Al-4V.

i
v
MIRA3 TESCAN
LAS - INPE

Fonte: Produgé&o do autor.

Analisando-se a Figura 4.39, observa-se que a microestrutura da ZF do cordéo
de solda da liga Ti-6Al-4V obtido a 25 J/mm é essencialmente martensitica,
sendo constituida pelas fase a' e B retida em regides de contornos (BU et al.,
2021). Assim, evidenciam-se 0s microconstituintes martensiticos tipicos de

maclas e ripas martensiticas finas, com espessuras da ordem de 1 um.

De modo a avaliar a regido de transicao microestrutural formada entre a ZF e
ZTA, apresenta-se a Figura 4.40.
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Figura 4.40 — Microscopia eletrbnica de varredura realizada na secao transversal do

cordéo de solda obtido a 25 J/mm para a liga Ti-6Al-4V.

Ny LGl
MIRA3 TESCAN
\' LAS - INPE

Fonte: Producéo do autor.

Analisando-se a Figura 4.40, observa-se gque ao longo de toda extensao da ZTA,
evidenciam-se 0s microconstituintes martensiticos finos da fase a' dispersos
entre as colbnias lamelares do tipo a+ (CAO et al., 2011), os quais foram
previamente identificados na Figura 4.32.

4.2.3 Caracterizacdo mecanica

Os resultados da caracterizacdo mecanica dos corddes de solda por meio do
ensaio de dureza Vickers serdo apresentados e discutidos a seguir.

4.2.3.1 Ensaio de dureza Vickers

O perfil de dureza Vickers dos corddes de solda obtidos para a liga Ti-6Al-4V sob
diferentes aportes térmicos é apresentado na Figura 4.41. Nela, sédo indicadas
as extensdes médias observadas da ZF e ZTA observadas, bem como o limiar

do MB inalterado.
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Figura 4.41 — Perfil de dureza Vickers dos cord@es obtidos na soldagem a laser da liga

Ti-6Al-4V para diferentes aportes térmicos.
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Em seguida, os valores de dureza Vickers observados na soldagem da liga Ti-
6Al-4V sob diferentes aportes foram classificados em faixas conforme a Tabela
4.5. Nela, sdo indicados 0s respectivos aumentos percentuais maximos de

dureza em relacdo a dureza Vickers média do material recebido.

Tabela 4.5 — Faixas de dureza Vickers observada para os corddes de solda obtidos para

a liga Ti-6Al-4V para diferentes aportes térmicos.

ZF ZTA MB
Aporte térmico| HV (HVoi) |[% Aumento!| HV (HVoi) |% Aumentol| HV (HVoi) |% Aumento?!
25 J/mm 477,7 - 4249 10,7% 436,1 — 403,7 1,1% 419,0 — 350,2 —-2,9%
50 J/mm 533,6 — 420,0 23,7% 503,7 — 386,0 16,8% [430,4-369,1| -0,2%
75 J/mm 490,9 — 348,0 13,8% 420,1 -349,6| -2,6% 406,3 — 361,2 —-5,8%

Notal: O aumento percentual € maximo, sendo relativo a dureza Vickers média de 397,3

+ 34,1 HVy 1 obtida previamente com microindentador para a liga Ti-6Al-4V recebida.

Fonte: Producé&o do autor.
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Analisando-se a Figura 4.41 e a Tabela 4.5, observa-se que, para todos os
aportes térmicos empregados, houve o aumento moderado dos niveis de dureza
Vickers na ZF.

Para o aporte A: de 50 J/mm, foram observados os maiores niveis de dureza
Vickers, sendo os maximos aumentos percentuais calculados de 23,7% e 16,8%,

respectivamente para a ZF e a ZTA.

Assim, evidenciou-se que os elevados niveis de dureza Vickers obtidos para o
aporte A: de 50 J/mm estdo possivelmente associados a presenca de maiores
fracdes volumétricas da fase (3 retida nas regifes indentadas e suas adjacéncias

(OH et al. 2017), conforme medido experimentalmente na Figura 4.42.

Figura 4.42 — Variagdo da dureza Vickers na zona fundida da liga Ti-6Al-4V apos a

soldagem sob o aporte térmico de 50 J/mm.

Fonte: Producé&o do autor.

Para o aporte At de 75 J/mm, os niveis de dureza Vickers observados foram

inferiores aos obtidos para o aporte At de 50 J/mm.
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Isto possivelmente ocorreu pois, devido as mais altas temperaturas atingidas
durante a soldagem para este aporte Ai, a taxa de resfriamento foi mais lenta,
possibilitando a formacéo de microconstituintes martensiticos com tamanhos de
ripas e/ou agulhas maiores na ZF e na ZTA, 0s quais possuem menor dureza

associada, ou ainda eventual transformacao da fase a' em a (OH et al. 2017).

O perfil de dureza Vickers dos corddes obtidos na soldagem do niébio para
diferentes aportes térmicos € apresentado na Figura 4.43. Nela, também sao
indicadas as extensfes aproximadas da ZF e da ZTA observadas, bem como o

limiar do MB inalterado.

Figura 4.43 — Perfil de dureza Vickers dos corddes obtidos na soldagem do nidbio para

diferentes aportes térmicos.

Extensdo das zonas observadas (mm)

A75Jimm [
m50 J/mm
©25Jimm J

280,0 + A A Legenda:

N

a

o

[=]
.

220,0 + Dureza do Nidbio

190,0 |
1600 ¥ n 2
130,0 +

100,0 +

Dureza Vickers, HV (HV, ,)

7001 -%illllllgg!!!f
40,0

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2 1,4 1,6 1,8
Posicdo relativa a linha de centro da se¢ao transversal dos corddes de solda (mm)

Fonte: Producédo do autor.

Na sequéncia, os valores de dureza Vickers observados para cada aporte At
empregado na soldagem do nidbio foram classificados em faixas conforme a
Tabela 4.6. Nela, sdo indicados os respectivos aumentos percentuais maximos

de dureza em relacéo a dureza Vickers média do material recebido.
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0 niébio para diferentes aportes térmicos.

Tabela 4.6 — Faixas de dureza Vickers observada para os corddes de solda obtidos para

ZF ZTA MB
Aporte térmico | Dureza (HVo,1) | Aumento? | Dureza (HVo1) | Aumento! | Dureza (HVo1) | Aumento?
25 J/mm 202,7-77,7 | 196,3% 77,7-71,0 13,6% 71,0 - 67,7 3,8%
50 J/mm 168,0 — 105,3| 145,6% | 105,3-66,0 | 53,9% 66,0-62,7 | —3,5%
75 J/mm 282,0-144,6 | 312,3% | 144,6-68,3 | 111,4% | 68,3-59,7 | —0,1%

Notal: O aumento percentual € maximo, sendo relativo a dureza Vickers média de 66,5

+ 1,9 HV, 1 obtida previamente com microindentador para o nidbio recebido.
Fonte: Producé&o do autor.

Analisando-se a Figura 4.43 e a Tabela 4.6, observa-se que, para todos os
aportes térmicos empregados, também ocorreu 0 aumento significativo dos

niveis de dureza Vickers na ZF e na ZTA.

Para o aporte At de 75 J/mm, foram observados os maiores niveis de dureza
Vickers, sendo 0os maximos aumentos percentuais calculados de 312,3% e

111,4%, respectivamente para a ZF e a ZTA.

O aumento expressivo dos niveis de dureza Vickers obtidos para a ZF e a ZTA
com o aumento do aporte At empregado, possivelmente resultou da dissolucéo
do O:2 para o interior da poc¢a de fusdo, a despeito do fluxo superficial de gas
argonio utilizado durante a soldagem (SCOTT; KNOWLSON, 1963), conforme
identificado nas analises de EDS (Figura 4.15) e DRX (Figura 4.16) realizadas

previamente.

Assim, uma vez que a poca de fusdo se manteve aquecida acima do ponto de
fusdo do nidbio (2468°C) por tempo suficiente, um teor significativo de O: foi

possivelmente dissolvido homogeneamente através desta.

Consequentemente, o oxigénio elementar foi difundido termicamente durante o
resfriamento e a solidificagdo da poca de fus&o, ficando aprisionado nos

intersticios do reticulo cristalino do niébio resolidificado, distorcendo-o e
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promovendo o endurecimento da ZF e da ZTA (ou seja, 0 respectivo aumento
nos niveis de dureza observados nestas regides) (SCOTT; KNOWLSON, 1963).

Além disso, € sabido que, para temperaturas acima de 1400°C, a oxidacdo do
nidbio consiste em uma reagcdo exotérmica, cuja energia de formacdo reduz
exponencialmente com o aumento de temperatura. Portanto, durante a fuséo
acima de 2468°C, o O2 dissolvido pode ter reagido quimicamente com o niébio
na poca de fuséo, provavelmente formando 6xidos estaveis de niobio, tais como
NbO, NbO2 e/ou Nb20s (KLOPP; SIMS; JAFFEE, 1957).

Sabe-se que os 6xidos de nidbio, quando homogeneamente dispersos na
estrutura da ZF e da ZTA, contribuem para o endurecimento por dispersao do
nidbio e para o respectivo aumento dos niveis de dureza observados nestas
regibes (SCOTT; KNOWLSON, 1963), o que pode, inclusive, ser deletério as
propriedades de resisténcia a tracao do corddo de solda resultante.

Este fenbmeno de endurecimento da ZF dos corddes de solda de niébio por meio
da dispersédo de oxidos de niébio precipitados foi observado experimentalmente

por meio do ensaio de microdureza Vickers, sendo apresentado na Figura 4.44.

Figura 4.44 — Endurecimento por dispersdo dos 6xidos de niébio precipitados na ZF do

corddo de solda de niodbio.
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4.3 Terceira fase: Implantacdo ibnica por imersdo em plasma de

nitrogénio em alta temperatura (3IP-AT)

Nesta fase, serdo apresentados e discutidos os resultados das caracterizacdes
cristalografica e da composi¢cao quimica, estrutural e mecanica de dureza dos
corddes de solda tratados por 3IP-AT para cada material.

4.3.1 Caracterizacao cristalografica e da composicao quimica

Os resultados da caracterizagdo cristalogréfica e da composicao quimica por
EDS e DRX dos corddes de solda tratados por 3IP-AT para cada material serédo

apresentados e discutidos a seguir.

4.3.1.1 Nidbio metélico

O mapa de composicdes e 0 espectro de energia dispersiva dos elementos
presentes nas proximidades da camada implantada formada sobre a superficie

do cordédo de solda de nidbio tratado por 3IP-AT é apresentado na Figura 4.45.

Figura 4.45 — Mapa de composicdes e espectro de energia dispersiva dos elementos

presentes nas proximidades da camada implantada do cordédo de solda
de nidbio tratado por 3IP-AT.
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Analisando-se a Figura 4.45, observa-se na regido da camada implantada uma
distribuicdo homogénea dos elementos Nb, N e O. Este arranjo elementar é
resultante do tratamento 3IP-AT, no qual ocorreu a implantacdo ibnica de um
teor de 19,6% de 4tomos de N na superficie do corddo de solda, bem como a
difusdo dos demais elementos previamente presentes na ZF para esta regiao.

O arranjo de distribuicdo elementar observado sugere a formacdo de uma
camada implantada composta por nitretos de niébio do tipo NbxNy, oxinitretos de
nidbio do tipo NbOxNy e/ou 6xidos de nidbio do tipo NbxOy (HOSHIDA, 2019).

Ademais, evidencia-se que o N implantado na superficie do corddo de solda foi
difundido termicamente para o bulk da ZF, ocupando homogeneamente o0s
intersticios e/ou vacancias do reticulo cristalino nesta regido, possivelmente
correspondendo a solugdo solida a-Nb(N) (HOSHIDA, 2019).

Em seguida, foi realizada a analise por EDS na regido da camada implantada
formada sobre a superficie do corddo de solda de niébio, de modo a estimar
semi-quantitativamente sua composicdo quimica, conforme apresentado na
Figura 4.46.

Figura 4.46 — EDS analisada na regiao da camada implantada sobre a superficie do

corddo de solda de nidbio tratado por 3IP-AT.
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Analisando-se a Figura 4.46, reforca-se a hipétese de que a camada implantada
seja composta pelas fases de nitretos de niébio do tipo NbxNy, oxinitretos de
nidbio do tipo NbOxNy e/ou 6xidos de nidbio do tipo NbxOy (HOSHIDA, 2019),
devido ao teor dos elementos N (20,5% at.%) e O (12,0% at.%) estimados nesta
regiao.

Ademais, a presenca do oxigénio elementar identificado na camada implantada
€ um indicio da difusdo deste elemento a partir da ZF do corddo de solda.
Durante a soldagem, embora tenha sido empregado um fluxo constante de gas
argonio para a protecao oxidativa da poca de fuséo, pode ter ocorrido apenas a
reducdo parcial da dissolucdo de elementos oriundos da atmosfera na ZF, os
guais ficaram aprisionados no reticulo cristalino do corddo de solda (GUPTA et
al., 2020).

Outro fator que pode ter contribuido para a presenca do oxigénio elementar na
camada implantada seria o teor residual de &tomos e/ou moléculas adsorvidas
nas paredes internas da camara do tratamento 3IP-AT, apesar de seu

condicionamento prévio em vacuo, segundo estudado por Oliveira et al. (2019).

Finalmente, foi realizada a andlise por EDS com varredura linear ao longo da
camada implantada sobre a superficie cordao de solda de niébio tratado por 3IP-

AT, conforme apresentado na Figura 4.47.
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Figura 4.47 — Espectro de energia dispersiva analisado linearmente ao longo da camada

implantada sobre a superficie do cordado de solda de nidbio tratado por

3IP-AT.
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Fonte: Producédo do autor.

Analisando-se a Figura 4.47, evidencia-se que as maiores contagens espectrais
dos elementos O e N para a faixa de 0 — 1 ym contribuem para a hipotese de
formacdo de uma camada superficial submicrométrica composta por 6xidos de
nidbio do tipo NbxOy e/ou oxinitretos de nidbio do tipo NbOxNy (HOSHIDA, 2019).

A partir da varredura linear, supde-se que tenha ocorrido a formacdo de uma
camada difundida na faixa espectral de 8 — 10 ym, a qual possui composi¢ao
guimica distinta da ZF (KERTSCHER; BRUNATTO, 2020). Esta hipotese é
reforcada pelas menores contagens observadas para os elementos Al, N e O

nesta faixa espectral.

Portanto, infere-se que o N implantado na superficie do corddo de solda, bem
como os elementos Al e O previamente presentes nas proximidades de sua
superficie, foram difundidos termicamente durante o tratamento 3IP-AT para o
bulk da ZF, conforme indicado na Figura 4.47 pela faixa espectral de 10 — 16 ym
(KERTSCHER; BRUNATTO, 2020). Destaca-se, inclusive, o aumento nas

contagens espectrais observado para estes elementos nesta faixa espectral.
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O espectro de difragdo de raios X e os dados cristalograficos obtidos para o
cordao de solda de nidbio tratado por 3IP-AT séo apresentados na Figura 4.48

e na Tabela B. 5, respectivamente.

Figura 4.48 — Espectro de difracao de raios X do corddo de solda de nidbio tratado por

3IP-AT.
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Analisando-se o espectro de difracdo de raios X da Figura 4.48 e os dados
cristalograficos da Tabela B. 5 observados e calculados para o niébio soldado e
tratado por 3IP-AT, evidencia-se a formacéo das fases estaveis de nitretos de
niobio NbN hexagonal (fase n) e NbzN trigonal (fase ), bem como a fase de
oxinitreto de nidbio NbON monoclinica, cujos picos e familias de planos
identificados possuem suas respectivas posicoes, intensidades difratadas e
distancias interplanares calculadas compativeis com as indicadas nas
referéncias mp-2634, mp-1079585 e mp-7596, respectivamente.

Assim, confirmou-se a hipétese de que a camada implantada possua uma

estrutura majoritariamente composta por distintas fracées volumétricas das fases

132



estaveis de nitretos de nidbio NbN hexagonal e Nb2N trigonal, bem como da fase

de oxinitreto de nidbio NbON monoclinica.

Portanto, em decorréncia do tratamento 3IP-AT, houve a implantacdo de atomos
de N a partir da superficie do cordé@o de solda e a difusédo dos demais elementos
da ZF para a regido da camada implantada (OGURTANI; UYGUR, 1972).

Consequentemente, o tratamento 3IP-AT permitiu que a energia de formacao
dos nitretos e oxinitretos estaveis de nidbio fosse minimizada, possibilitando,
respectivamente, sua formacéo conforme o diagrama de fases composicional

ternario da Figura 4.49 e nos dados energéticos da Tabela C. 3.

Figura 4.49 — Diagrama de fases composicional dos nitretos, oxinitretos e oxidos

estaveis de nibébio.
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Fonte: Adaptado de Materials Project (2022).

Analisando-se o diagrama de fases composicional de nitretos, oxinitretos e
oxidos estaveis de niébio da Figura 4.49 e os respectivos valores energéticos
apresentados na Tabela C. 3, infere-se que a energia livre foi minimizada durante

o tratamento 3IP-AT para niveis maximos da ordem de — 1,977 ev / atomo.

Portanto, foram formadas apenas as fases NbN hexagonal (- 1,248 ev / &tomo),
Nb2N trigonal (- 0,996 ev / &tomo) e NbON monoclinica (— 1,977 ev / atomo).

133



Além disso, ndo houve favorecimento energético para a formagdo da fase
intermediaria NbsNs hexagonal (- 1,207 ev / atomo), devido a proximidade
energética para formacéo desta em relacdo a fase NbN hexagonal. Tampouco
ocorreu favorecimento entélpico para a formacdo de fases de nitretos e/ou
oxinitretos metaestaveis, devido a temperatura (1200 °C) e ao tempo (2 horas)

empregados no tratamento 3IP-AT.

Além disso, ndo se descarta a hipotese de que o N implantado a partir da
superficie do corddo de solda e/ou os demais elementos difundidos
termicamente da ZF em direcao a superficie tenham ocupado os intersticios e/ou
vacancias do reticulo cristalino na regido da camada implantada, conforme
observado anteriormente na analise por EDS da Figura 4.45 (KERTSCHER;
BRUNATTO, 2020).

Na Figura 4.50, apresenta-se a comparacao entre os espectros de difracdo do
cordao de solda de niobio tratado por 3IP-AT e o do cordao de solda previamente

apresentado na Figura 4.16.

Figura 4.50 — Comparacéo entre os espectros de difracao obtidos para o niébio soldado
e tratado por 3IP-AT.
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Analisando-se a comparacdo entre os espectros de difracdo da Figura 4.50,
observa-se que, em decorréncia do tratamento 3IP-AT, observou-se a
eliminacao do pico difratado para o angulo de 42,55° referente a fase cubica do

niéhio.

Ademais, destaca-se que o tratamento 3IP-AT modificou as tensdes internas do
cordao de solda, as quais séo evidenciadas pelos desvios angulares observados
(ANDEROGLU, 2004).

Assim, apoés o tratamento 3IP-AT, houve o desvio relativo a direita dos angulos
38,43° (38,20°), 69,63° (69,54°) e 82,45° (82,39°), ambos referentes a fase
cubica do niébio, indicando o tensionamento compressivo da rede cristalina na
ZF modificada pelo tratamento 3IP-AT. De modo semelhante, observou-se o
desvio relativo a esquerda do angulo 55,54° (55,70°) referente a fase cubica do
niébio, indicando o tensionamento trativo da rede cristalina na ZF modificada

pelo tratamento 3IP-AT.

4.3.1.2 Liga Ti-6Al-4V

O mapa de composicdes e 0 espectro de energia dispersiva dos elementos
presentes nas proximidades da camada implantada sobre a superficie do cordédo

de solda da liga Ti-6Al-4V tratado por 3IP-AT é apresentado na Figura 4.51.
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Figura 4.51 — Mapa de composicdes e espectro de energia dispersiva dos elementos

presentes nas proximidades da camada implantada do corddo de solda
da liga Ti-6Al-4V tratada por 3IP-AT.
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Analisando-se a Figura 4.51, observa-se na regido da camada implantada uma
distribuicdo homogénea dos elementos Ti, N e O. Este arranjo elementar &
oriundo do tratamento 3IP-AT, no qual possivelmente ocorreu a implantacéo
ibnica de N a partir da superficie do corddo de solda, bem como a difusédo dos

demais elementos previamente presentes na ZF.

O arranjo de distribuicdo elementar observado sugere a formacdo de uma
camada superficial implantada composta por nitretos de titdnio do tipo TixNy,
oxidos de titdnio do tipo TixOy e/ou oxinitretos de titAnio do tipo TixOyN:
(ROLINSKI, 2016).

Ademais, evidencia-se que o N implantado na superficie do corddo de solda foi
difundido termicamente para o bulk da ZF, ocupando homogeneamente o0s

intersticios e/ou vacancias do reticulo cristalino nesta regido (ROLINSKI, 2016).

Em seguida, foi realizada a analise por EDS na regido da camada implantada
sobre a superficie do corddo de solda da liga Ti-6Al-4V tratado por 3IP-AT, de
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modo a investigar sua composicdo quimica, conforme apresentado na Figura
4.52.

Figura 4.52 — EDS analisada na regido da camada implantada sobre a superficie do
cordédo de solda para a liga Ti-6Al-4V tratada por 3IP-AT.
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Fonte: Produgé&o do autor.

Analisando-se a Figura 4.52, reforca-se a hipétese de formacdo de compostos
de natureza ceramica entre os elementos identificados na regido da camada

implantada sobre a superficie do cordao de solda.

Novamente, considera-se que a presenca do oxigénio elementar nas
proximidades da camada implantada e sua superficie pode ser explicada pela
composicao prévia da ZF resultante da soldagem e pela possivel contaminacéo
com &tomos e moléculas adsorvidos nas paredes internas da camara do
tratamento 3IP-AT (OLIVEIRA et al, 2019).

Finalmente, foi realizada a analise por EDS com varredura linear ao longo da
camada implantada sobre a superficie do cordao de solda da liga Ti-6Al-4V
tratado por 3IP-AT, conforme apresentado na Figura 4.53.
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Figura 4.53 — Espectro de energia dispersiva analisado linearmente ao longo da camada

implantada sobre a superficie do cordao de solda da liga Ti-6Al-4V tratado

por 3IP-AT.
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Fonte: Produgé&o do autor.

Analisando-se a Figura 4.53, evidencia-se que as maiores contagens espectrais
dos elementos O e N para a faixa de 0 — 1 ym corroboram para a hipotese de
formacdo de uma camada submicrométrica superficial composta por 6xidos do
tipo TixOy e/ou oxinitretos do tipo TixOyNz (EL-HOSSARY et al. 2015).

A analise EDS por varredura linear da Figura 4.53 também validou a hipotese de
formacdo de uma camada difundida com composi¢do quimica distinta da ZF
(YILDIZ et al., 2008). Nela, observa-se que o espectro obtido para o elemento Al
indica uma maior concentracdo deste elemento faixa espectral de 6,5 — 11 ym,
em comparacgao as menores concentracdes observadas na ZF e nas camadas

implantada e de 6xidos.

O espectro de difracdo de raios X e os dados cristalograficos obtidos para o
cordao de solda da liga Ti-6Al-4V tratado por 3IP-AT sdo apresentados na Figura
4.54 e na Tabela B. 6, respectivamente.
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Figura 4.54 — Espectro de difracdo de raios X do corddo de solda da liga Ti-6Al-4V
tratado por 3IP-AT.
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Analisando-se o espectro de difracdo de raios X da Figura 4.54 e os dados
cristalograficos da Tabela B. 6 observados e calculados para o corddo de solda
da liga Ti-6Al-4V tratado por 3IP-AT, evidencia-se a formacao das fases estaveis
de nitretos de titdnio TiN cubica (fase 0) e TizN tetragonal (fase €), cujos picos e
familias de planos identificados possuem suas respectivas posicoes,
intensidades difratadas e distancias interplanares calculadas compativeis com

as indicadas nas referéncias mp-492 e mp-8282, respectivamente.

Assim, confirmou-se a hipétese de que a camada implantada seja composta por
distintas fracdes volumétricas das fases estaveis de nitretos de titanio TiN cubica
e TizN tetragonal (ROLINSKI et al., 1998; RAVEH et al., 1989; LAKSHMI et al.,

2002).
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Portanto, em decorréncia do tratamento 3IP-AT, houve a implantacdo de atomos
de N a partir da superficie do corddo de solda e a difusdo dos demais elementos

da ZF para a regido da camada implantada.

Consequentemente, o tratamento 3IP-AT possibilitou que a energia de formacéo
dos nitretos estaveis fosse minimizada, permitindo, respectivamente, sua
formacdo conforme os diagramas de fases composicionais binarios da Figura
4.55, Figura 4.56 e Figura 4.57, bem como nos dados energéticos da Tabela C.
4,

Figura 4.55 — Diagrama de fases composicional dos nitretos estaveis de titanio.
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Fonte: Adaptado de Materials Project (2022).
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Figura 4.56 — Diagrama de fases composicional dos nitretos estaveis de aluminio.
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Fonte: Adaptado de Materials Project (2022).

Figura 4.57 — Diagrama de fases composicional dos nitretos estaveis de vanadio.
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Fonte: Adaptado de Materials Project (2022).

Analisando-se os diagramas de fases composicionais de nitretos estaveis de

titdnio, aluminio e vanadio das Figura 4.55, Figura 4.56 e Figura 4.57, bem como
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0s respectivos valores energéticos apresentados na Tabela C. 4, infere-se que
a energia livre foi minimizada durante o tratamento 3IP-AT para niveis maximos

da ordem de — 1,897 ev / atomo.

Portanto, foram formadas apenas as fases de nitretos estaveis de titdnio TizN
tetragonal (— 1,438 ev / &tomo) e TiN cubica (— 1,897 ev / atomo). Além disso,
ndo houve favorecimento energético para a formacdo de fases de nitretos
estaveis de aluminio e/ou vanadio, tampouco seus nitretos metaestaveis, devido

a temperatura (820 °C) e ao tempo (2 horas) empregados no tratamento 3IP-AT.

Além disso, ndo se descarta a hipotese de que o N implantado na superficie do
cordao de solda e/ou os demais elementos difundidos termicamente da ZF em
direcdo a superficie tenham ocupado os intersticios e/ou vacancias do reticulo
cristalino na regido da camada implantada, conforme observado anteriormente
na andlise por EDS da Figura 4.51 (ROLINSKI, 2016).

Na Figura 4.58, apresenta-se a comparacao entre os espectros de difracdo do
corddo de solda da liga Ti-6Al-4V tratado por 3IP-AT e o do corddo de solda de
referéncia previamente apresentado na Figura 4.20.
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Figura 4.58 — Espectros de difracdo obtidos para a liga Ti-6Al-4V soldada e tratada por

3IP-AT.
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Fonte: Producédo do autor.

Analisando-se a comparacdo entre 0s espectros de difragcdo da Figura 4.58,
observou-se a eliminacdo dos picos difratados para os angulos de 42,55°

referente a fase clbica do titanio.

Por fim, destaca-se que o tratamento 3IP-AT modificou as tensdes internas do
corddo de solda da liga Ti-6Al-4V, as quais sdo evidenciadas pelos desvios
angulares observados (ANDEROGLU, 2004).

Assim, apdés o tratamento 3IP-AT, houve o desvio relativo a direita dos angulos
35,41° (35,24°), 38,37° (38,14°), 40,42° (40,18°), 53,15 (53,01°) e 63,5° (63,43°),
ambos referentes a fase a do titdnio, bem como dos angulos 38,7° (38,14°) e
70,74° (70,15°) referentes a fase B do titanio. Estes desvios indicam o
tensionamento compressivo da rede cristalina na ZF modificada pelo tratamento
3IP-AT.
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De modo semelhante, observou-se o desvio relativo a esquerda dos angulos
76,31° (76,70°), 78,06° (78,08°), 82,15° (82,44°) e 87,50° (87,70°), ambos
indicativos da fase a do titanio, e do angulo 82,44° (82,15°) referente a fase B do
titdnio. Estes desvios indicam o tensionamento trativo da rede cristalina na ZF
modificada pelo tratamento 3IP-AT.

4.3.2 Caracterizacao estrutural

Os resultados da caracterizacao quimica por MO e MEV dos corddes de solda
tratados por 3IP-AT para cada material sdo apresentados e discutidos a seguir.

4.3.2.1 Microscopia 6ptica

A microscopia Optica realizada na secao transversal do nidbio tratado por 3IP-
AT, evidenciando a formacao de uma camada implantada sobre a superficie do

MB, é apresentada na Figura 4.59.
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Figura 4.59 — Micrografia da se¢éo transversal do niébio tratado por 3IP-AT.
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A partir da Figura 4.59 e seu detalhamento, observa-se que o tratamento 3IP-AT
realizado para o niébio a temperatura maxima de 1200° C por 2 horas possibilitou
a formacao de uma camada implantada, que segundo as analises de DRX e EDS
previamente realizadas, seria composta por nitretos (NbN e Nb2N) e oxinitretos
(NbON) de nidbio na superficie do MB, apresentando uma espessura média de

5+ 1 um ao longo da regido analisada.
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Além disso, em decorréncia de possiveis distor¢des da rede cristalina resultantes
da formacdo da camada implantada e demais elementos difundidos
termicamente apOs o tratamento 3IP-AT realizado a 1200 °C, observou-se a
recristalizacao estatica dos graos proximos a superficie modificada (SICILIANO;
MONTEIRO; PADILHA, 1995).

Isto ocorreu porque a temperatura maxima de 1200 °C do tratamento 3IP-AT
excedeu a temperatura de recristalizagdo para o nidbio. Assim, houve a
nucleacdo e o crescimento de novos graos equiaxiais ultrafinos, com tamanhos
de graos com diametros da ordem de 10 uym ou até inferiores, equivalentes a
tamanhos médios com tamanhos de gréao (G) = 10, conforme a escala proposta
pela norma ASTM E112 — 13.

A microscopia Optica realizada na se¢éo transversal do cordédo de solda do niébio
tratado por 3IP-AT, evidenciando a formac&o da camada implantada de nitretos

e oxinitretos de nidbio sobre a superficie da ZF, é apresentada na Figura 4.60.
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Figura 4.60 — Micrografia da se¢éo transversal do cordao de solda de niébio tratado por
3IP-AT.
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Fonte: Producédo do autor.

Analisando-se a Figura 4.60 e seu detalhamento, observa-se que o tratamento
3IP-AT realizado para o corddo de solda de nidbio a temperatura méaxima de
1200° C por 2 horas possibilitou a formacdo de uma camada implantada
homogénea, possivelmente composta por nitretos (NbN e NbzN) e oxinitretos
(NbON) de niébio na superficie da ZF de acordo com as andlises de DRX e EDS
previamente realizadas, apresentando, portanto, uma espessura média de 6 + 1

Mm ao longo da regido analisada.
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Além disso, em decorréncia das tensdes residuais resultantes da soldagem, bem
como devido as distor¢cdes na rede cristalinas oriundas da formacéo da camada
implantada e dos demais elementos difundidos termicamente apdés o tratamento
3IP-AT realizado a 1200 °C, observou-se a recristalizacdo estatica dos graos
proximos a superficie modificada (OLIVEIRA et al., 2017).

Novamente, a recristalizacéo estéatica dos graos nesta regido da ZF ocorreu uma
vez que a temperatura maxima de 1200 °C do tratamento 3IP-AT excedeu a

temperatura de recristalizacdo para o nidbio (OLIVEIRA et al., 2017).

No entanto, observa-se que neste caso ocorreu a nucleagao e o crescimento
simultaneos de novos grédos equiaxiais e colunares ultrafinos. Logo, os grdos
equiaxiais apresentaram diametros médios da ordem de 8 um (ou inferiores),
equivalentes a tamanhos médios com G = 10, conforme a escala proposta pela
norma ASTM E112 — 13. Consequentemente, estima-se também que os graos
colunares possuam razdes de aspecto variando de 1:2 até 1:10 e apresentando

comprimentos méaximos na faixa de 40 — 50 ym, em média.

A microscopia Optica realizada na secéo transversal da liga Ti-6Al-4V tratada por
3IP-AT, evidenciando a formacao de uma camada implantada sobre a superficie

do MB é apresentada na Figura 4.61.
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Figura 4.61 — Micrografia da secao transversal do corddo de solda da liga Ti-6Al-4V
tratado por 3IP-AT.
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A partir da Figura 4.61, observa-se que o tratamento 3IP-AT realizado para a liga
Ti-6Al-4V a temperatura maxima de 820° C por 2 horas possibilitou a formacao
de uma sutil camada implantada ao longo da superficie do MB na regido

analisada.

No entanto, a observacdo dos detalhes morfologicos e microestruturais da
camada implantada sobre a superficie do MB, bem como a determinacao de sua
espessura média, ndo puderam ser devidamente realizados por meio da MO, em

razdo da limitada magnificacao disponivel.

Assim, destaca-se que a camada implantada apresentou, de fato, espessuras
médias distintas nas regides da ZF e do MB, possivelmente devido as diferentes

morfologias de superficies e suas respectivas microestruturas.

Por outro lado, conforme observado na Figura 4.61, ndo houve indicios de
transformacdes significativas na microestrutura bifasica (bulk) do MB tendo sido
preservado seu arranjo microestrutural constituido por colénias lamelares das

fases a e B intercaladas. Tampouco foram evidenciados defeitos microscépicos
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significativos, tais como trincas e/ou poros, ou ainda distorgcbes geométricas

perceptiveis.

A microscopia optica realizada na secao transversal do cordao de solda da liga
Ti-6Al-4V tratado por 3IP-AT, evidenciando a formagcao da camada implantada
de nitretos sobre a superficie da ZF, é apresentada na Figura 4.62.

Figura 4.62 — Micrografia da secao transversal do corddo de solda da liga Ti-6Al-4V
tratado por 3IP-AT.

Fonte: Produgé&o do autor.

A partir da Figura 4.62, observa-se que o tratamento 3IP-AT realizado para o
cordao de solda da liga Ti-6Al-4V a temperatura maxima de 820° C por 2 horas
possibilitou a formacdo de uma camada implantada homogénea e
esbranquicada na superficie da ZF, sendo composta por nitretos de titanio TiN e
Ti2N, conforme as analises por DRX (Figura 4.54) e EDS (Figura 4.52)
realizadas, apresentando espessura média na faixa de 6 + 1 ym ao longo da
regido analisada.

Além disso, imediatamente abaixo desta, observa-se a formacdo da camada

difundida (a-case), homogénea e esbranquicada, porém com tons mais claros
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gue a camada implantada, indicando maiores fracdes volumétricas da fase a e
concentragcdes de Al em sua composicao, conforme identificado previamente na
andlise por EDS da Figura 4.53 (YILDIZ et al., 2008).

Além disso, ndo houve indicios de transformacfes significativas na
microestrutura da fase a' no bulk da ZF, sendo preservado seu arranjo com
microconstituintes finos do tipo agulha e/ou ripas, bem como o respectivo padrao
microestrutural do tipo Basketweave observado previamente nesta regido na
Figura 4.34.

4.3.2.2 Microscopia eletronica de varredura

A microscopia eletronica de varredura realizada na secéo transversal do cordéo
de solda de niobio tratado por 3IP-AT é apresentada na Figura 4.63. Nela,
evidencia-se a formacao das camadas implantada e difundida sobre a superficie

da ZF do cordao de solda.
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Figura 4.63 — Microscopia eletrbnica de varredura realizada na secao transversal do

cordéo de solda de niébio tratado por 3IP-AT.
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Analisando-se a Figura 4.63, observa-se que o tratamento 3IP-AT realizado a
temperatura maxima de 1200° C por 2 horas possibilitou a formacdo de uma
camada implantada composta por nitretos (NbN e Nb2N) e oxinitretos (NbON)
estaveis de nidbio (conforme as andlises prévias por DRX da Figura 4.48 e EDS
da Figura 4.46), com microestrutura e composicdo homogéneas, bem como
geometria regular sobre a superficie da ZF, cuja espessura média foi da ordem

de 6 £ 1 ym ao longo da regiao analisada.

Além disso, observa-se imediatamente abaixo da camada implantada a
formacdo de uma regido de transicdo elementar na camada difundida, cuja
espessura media foi da ordem de 3 £ 1 ym ao longo da regido analisada. Nesta

regido, os elementos implantados na superficie do corddo de solda e/ou
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previamente presentes na superficie foram difundidos termicamente em direcéo

ao bulk da ZF, conforme a andlise por EDS da Figura 4.47.

Especificamente na regido da ZF, evidencia-se a preservacao das bandas de
deformacédo, as quais séo resultantes da rapida fusédo e solidificacdo do metal
liquido apos a soldagem (SANDIM et al., 2003).

A seguir, apresenta-se na Figura 4.64 os detalhes da camada  implantada
composta por nitretos e oxinitretos estaveis de niébio, formada sobre a superficie
do corddo de solda, bem como da camada difundida formada imediatamente
abaixo desta.

Figura 4.64 — Camada implantada de nitretos e oxinitretos estaveis de nidbio formada

sobre a superficie do cordao de solda.
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Analisando-se a Figura 4.64, observa-se a camada implantada sobre a superficie

do cordao de solda, sendo composta por nitretos e oxinitretos estaveis de niodbio
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(ver Figura 4.48 e Figura 4.46) e possuindo morfologia homogénea e regular.
Além disso, evidencia-se nas proximidades desta regido, a presenca de

eventuais nitretos e/ou oxinitretos dispersos com diametros da ordem de 1 pym.

Imediatamente acima da camada implantada de nitretos e oxinitretos estaveis de
nidbio, destaca-se também que deve ter ocorrido a formacdo de uma camada
superficial submicrométrica, majoritariamente composta pelas fases de 6xido de
niobio (Nb20s) e/ou oxinitreto de nidbio (NbON), ambas identificadas
previamente nas andlises por EDS da Figura 4.46 e por DRX da Figura 4.48 e
da Tabela B. 5 (HOSHIDA, 2019).

Abaixo da camada implantada de nitretos e oxinitretos estaveis de nidbio, a
formacdo da camada difundida apresentou fases de nitretos e oxinitretos de
nidbio distribuidas majoritariamente ao longo de uma faixa de espessura média
de 3 £+ 1 um, com fases dispersas e difundidas até cerca de 12 ym a partir da

superficie.

A microscopia eletronica de varredura realizada na sec¢éao transversal do cordao

de solda obtido para a liga Ti-6Al-4V é apresentada na Figura 4.65.
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Figura 4.65 — Microscopia eletrbnica de varredura realizada na secao transversal da liga
Ti-6Al-4V tratada por 3IP-AT.
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Analisando-se a Figura 4.65, observa-se que nao houve transformagdes
significativas na microestrutura bifasica do MB, tendo sido preservado seu

arranjo microestrutural de col6nias lamelares das fases a e (3 intercaladas.

Ademais, evidencia-se ao longo da superficie analisada a formacédo de uma
camada implantada de nitretos estaveis de titanio TiN e Ti2N (conforme as
analises prévias por DRX da Figura 4.54 e EDS da Figura 4.52), de coloracéo

mais clara, apresentando 2 + 1 ym de espessura media.

Imediatamente abaixo desta, houve a formac&o de uma sutil camada difundida
(a-case), uma regido de transicdo microestrutural constituida pela difusédo dos
elementos implantados e/ou previamente presentes na superficie do cordao de

solda em direcdo ao bulk da ZF, resultando em fases dispersas de nitretos de
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titAnio distribuidas ao longo de uma faixa de espessura de 2 £ 1 ym, sendo esta

regiao majoritariamente composta pela fase a (YILDIZ et al., 2008).

Além disso, ndo foram observados em ambas as regides a ocorréncia de defeitos
geomeétricos significativos, tais como trincas e/ou poros, tampouco distor¢des
perceptiveis.

Por outro lado, para a regiao do corddo de solda da liga Ti-6Al-4V tratado por
3IP-AT, as transformagdes microestruturais na ZF nas camadas superficial
implantada e difundida foram significativas, conforme apresentado na Figura
4.66.

Figura 4.66 — Microestrutura da zona fundida no corddo de solda da liga Ti-6Al-4V

tratado por 3IP-AT, analisada por MEV.
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Analisando-se a Figura 4.66, observa-se que a microestrutura martensitica do
bulk da ZF foi mantida apds o tratamento 3IP-AT, preservando-se a fase a' com
microconstituintes finos do tipo agulha e/ou ripas.

Evidencia-se também que, imediatamente acima da ZF, houve a formacédo de
uma camada difundida homogénea mais espessa do que no MB (vide Figura

4.65), apresentando 4 £ 1 ym de espessura media.

Além disso, o tratamento 3IP-AT possibilitou a formagdo de uma camada
implantada de nitretos de titanio na superficie da ZF, com morfologia superficial
regular, mas internamente porosa, apresentando cerca de 6 + 1 ym de espessura

média, conforme detalhado na Figura 4.67.

Figura 4.67 — Microestrutura da camada implantada no cordéo de solda da liga Ti-6Al-
4V tratado por 3IP-AT, analisada por MEV.
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Imediatamente acima da camada implantada de nitretos de titanio, destaca-se
também que pode ter sido formada uma camada superficial de 6xidos estaveis
de titénio, de ordem submicrométrica, majoritariamente composta pela fase TiO2
identificada previamente nas andlises por EDS da Figura 4.52 e por DRX da
Figura 4.54 e da Tabela B. 6.

4.3.3 Caracterizagcdo mecanica

Os resultados da caracterizagdo mecanica pelos ensaios de dureza Vickers e
instrumentada realizados nos corddes de solda tratados por 3IP-AT para cada

material serdo apresentados e discutidos a seguir.

4.3.3.1 Ensaio de dureza Vickers

Avaliou-se a influéncia do tratamento 3IP-AT realizado a 800 °C por 2 horas
sobre a dureza Vickers da ZF em corddes de solda da liga Ti-6Al-4V obtidos sob
diferentes aportes térmicos. Assim, foram tomadas impressdes lineares de
dureza na linha de centro dos corddes de solda, tomando-se como referéncia a
direcdo da espessura das chapas (com base na metodologia apresentada na

Figura 3.12), resultando no grafico da Figura 4.68.

Figura 4.68 — Perfis de dureza Vickers distribuida ao longo da espessura das chapas da

liga Ti-6Al-4V soldadas a laser sob diferentes aportes térmicos e tratadas

por 3IP-AT.
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Fonte: Producédo do autor.
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Analisando-se o gréafico da Figura 4.68, observa-se que o tratamento 3IP-AT
realizado para o cordéo de solda da liga Ti-6Al-4V obtido a 25 J/mm promoveu
uma reducdo maxima de dureza Vickers para 362,0 HVo1, tomada nas
proximidades da regido central da chapa tratada (isto €, para posi¢des ao redor

de 0,95 mm de sua espessura).

Por outro lado, o tratamento 3IP-AT também possibilitou um aumento maximo
de dureza Vickers para 419,0 HVo,1, tomada nas proximidades das superficies
da chapa tratada (ou seja, para posicoes abaixo de 0,05 mm de suas
extremidades superficiais).

Além disso, evidenciaram-se niveis de dureza Vickers da ordem de 400 HVo,1
(ou superiores) para posicoes até 0,35 mm abaixo das extremidades superficiais
da chapa tratada. Este fato sugere que pode ter ocorrido a difusao intersticial do
nitrogénio tridimensionalmente implantado até esta profundidade do bulk da liga
Ti-6Al-4V.

Ja para o cordao de solda da liga Ti-6Al-4V obtida a 75 J/mm, observa-se no
grafico da Figura 4.68 que o tratamento 3IP-AT realizado promoveu um aumento
maximo significativo de dureza Vickers até 472,2 HVoi, tomada nas
proximidades das superficies da chapa tratada (isto €, para posi¢cdes 0,05 mm

abaixo das extremidades superficiais da chapa).

Ademais, observou-se a reducdo gradual da dureza Vickers a partir das
extremidades superficiais da chapa tratada em direcao a sua regido central, até
gue fosse atingido um nivel de dureza Vickers da ordem da dureza da liga Ti-
6Al-4V recebida.

A reducao gradual da dureza Vickers observada sugere que pode ter ocorrido a
difusdo progressiva do nitrogénio intersticialmente implantado em toda a faixa de

espessura (ou bulk) da chapa tratada.

O perfil de dureza Vickers dos corddes de solda da liga Ti-6Al-4V obtidos para

diferentes aportes térmicos e tratados por 3IP-AT € apresentado na Figura 4.69.
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Nela, sdo indicadas as extensdes aproximadas da ZF e ZTA observadas, bem

como o limiar do MB inalterado.

Figura 4.69 — Perfis de dureza Vickers dos corddes de solda da liga Ti-6Al-4V obtidos

para diferentes aportes térmicos e tratados por 3IP-AT.
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Fonte: Produgé&o do autor.

Em seguida, os valores de dureza Vickers observados para os corddes de solda
da liga Ti-6Al-4V obtidos para diferentes aportes térmicos e tratados por 3IP-AT
foram classificados em faixas, sendo comparados em relagcdo aos corddes de
solda nao-tratados conforme a Tabela 4.7. Nela, sdo indicadas as respectivas
reducdes percentuais maximas de dureza em relacdo aos menores niveis de

dureza Vickers obtidos para os corddes de solda ndo-tratados.
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Tabela 4.7 — Faixas de dureza Vickers observada para os corddes de solda da liga Ti-

6Al-4V obtidos para diferentes aportes térmicos e tratados por 3IP-AT.

ZF ZTA MB

Aporte térmico | HV (HVo1) |[% Reducdo| HV (HVo1) |% Reducgdo| HV (HVo1) |% Reducédo
25 J/mm 368,4 — 355,4 16,3% 363,2— 333,1 17,5% 359,8 — 261,6 25,3%
75 J/mm 437,5 - 327,7 5,8% 395,6 — 334,3 4,4% 384,4 — 326,7 9,5%

Nota: A redugéo percentual calculada € maxima, sendo relativa aos menores valores de
dureza Vickers obtidos para os corddes de solda previamente obtidos (n&o-tratados por
3IP-AT), medidos nas regibes da ZF, ZTA e MB.

Fonte: Producédo do autor.

Analisando-se a Figura 4.69 e a Tabela 4.7, observa-se que, para todos os
aportes térmicos empregados, houve a reducdo moderada dos niveis de dureza
Vickers na ZF, ZTA e no MB nas proximidades do limiar considerado.

Para o aporte At de 25 J/mm, foi observada a maior redugéo nos niveis de dureza
Vickers, sendo as maximas reducgdes percentuais calculadas de 16,3%, 17,5%

e 25,3%, respectivamente para a ZF, a ZTA e o MB.

A reducdo nos niveis de dureza Vickers observados para o aporte At de 25 J/mm
decorreu do alivio das tensdes residuais oriundas da soldagem, apés ter sido
realizado o tratamento 3IP-AT (OLIVEIRA et al., 2018).

Ja para o aporte At de 75 J/mm, foi observada uma ligeira reducéo nos niveis de
dureza Vickers, sendo as maximas reducdes percentuais calculadas de 5,8%,
4,4% e 9,5%, respectivamente para a ZF, a ZTA e o MB.

Em resumo, para o aporte At de 25 J/mm, a dureza Vickers da liga Ti-6Al-4V
tratada por 3IP-AT variou dispersamente na faixa de 260 — 370 HVo,1. Ja para o
aporte At de 75 J/mm, a dureza Vickers da liga Ti-6Al-4V tratada por 3IP-AT

variou dispersamente na faixa de 325 — 440 HVo,1.

Esta menor reducéo nos niveis de dureza Vickers observados para o aporte At

de 75 J/mm, quando comparada a reducdo observada para o aporte A: de 25
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J/mm, sugere que o aumento de A: resulta em maiores tensdes residuais,

principalmente nas ZF e ZTA, as quais foram parcialmente aliviadas.

Avaliou-se a influéncia do tratamento 3IP-AT realizado a 1200 °C sobre a dureza
Vickers da ZF em corddes de solda de niodbio obtidos sob diferentes aportes
térmicos. Assim, foram tomadas impressdes lineares de dureza na linha de
centro dos cordbes de solda, tomando-se como referéncia a direcdo da
espessura das chapas (com base na metodologia apresentada na Figura 3.12),

resultando no grafico da Figura 4.70.

Figura 4.70 — Perfis de dureza Vickers distribuida ao longo da espessura das chapas de

niébio soldadas a laser sob diferentes aportes térmicos e tratadas por

3IP-AT.
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Fonte: Produgé&o do autor.

Analisando-se o gréafico da Figura 4.70, observa-se que o tratamento 3IP-AT
realizado, respectivamente, para os cordfes de solda de niébio obtidos a 25
J/imm e 75 J/mm, promoveu um expressivo aumento de dureza Vickers em

ambos 0s casos.

Assim, nas proximidades das superficies das chapas tratadas, para posicoes
0,05 mm abaixo de suas extremidades superficiais, 0s aumentos maximos de
dureza Vickers observados foram de 297,8% (272,1 HVo,1) e 382,6% (330,1

HVo,1), respectivamente para os aportes térmicos de 25 J/mm e 75 J/mm.
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Ademais, evidenciou-se a reducdo gradual da dureza Vickers a partir das
extremidades superficiais das chapas tratadas em direcdo a sua regido central.
Consequentemente, em torno da posicdo central de 0,65 mm das chapas
tratadas, os valores de dureza Vickers observados foram da ordem de 160 HVo.1

e 200 HVo,1, respectivamente para os aportes térmicos de 25 J/mm e 75 J/mm.

A reducdo gradual da dureza Vickers observada também sugere que pode ter
ocorrido a difusé@o progressiva do nitrogénio intersticialmente implantado durante

o tratamento 3IP-AT em toda a faixa de espessura (bulk) da chapa tratada.

O perfil de dureza Vickers dos corddes de solda de nidbio obtidos para diferentes
aportes térmicos e tratados por 3IP-AT é apresentado na Figura 4.71. Nela, séo
indicadas as extensfes aproximadas da ZF e ZTA observadas, bem como o

limiar do MB inalterado.

Figura 4.71 — Perfis de dureza Vickers dos corddes de solda de nidbio obtidos para

diferentes aportes térmicos e tratados por 3IP-AT.
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Fonte: Produgé&o do autor.

Em seguida, os valores de dureza Vickers observados para os corddes de solda
de nidbio obtidos para diferentes aportes térmicos e tratados por 3IP-AT foram
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classificados em faixas, sendo comparados em relagdo aos corddes de solda
nao-tratados conforme a Tabela 4.8. Nela, sdo indicados o0s respectivos
aumentos percentuais maximos de dureza em relacdo aos maiores niveis de

dureza Vickers obtidos para os corddes de solda ndo-tratados.

Tabela 4.8 — Faixas de dureza Vickers observada para os corddes de solda de niébio

obtidos para diferentes aportes térmicos e tratados por 3IP-AT.

ZF ZTA MB

Aporte térmico | HV (HVoa1) |% Aumento| HV (HVo1) |% Aumento| HV (HVo1) |% Aumento
25 J/mm 210,8 — 204,4 4,0% 204,4-199,7| 163,1% |206,2-1957| 190,4%
75 3/mm 324,2 - 313,0 15,0% 324,2 - 309,7 124,2% |324,9-293,4| 375, 7%

Nota: O aumento percentual calculado € maximo, sendo relativo aos menores valores
de dureza Vickers obtidos para os corddes de solda previamente obtidos (ndo-tratados
por 3IP-AT), medidos nas regifes da ZF, ZTA e MB.

Fonte: Producé&o do autor.

Analisando-se a Figura 4.71 e a Tabela 4.8, observa-se que, para todos os
aportes térmicos empregados, houve o aumento significativo dos niveis de

dureza Vickers na ZF, ZTA e no MB nas proximidades do limiar considerado.

Para o aporte A: de 25 J/mm, foi observado apenas um sutil aumento percentual
maximo calculado de 4,0% na dureza Vickers para a ZF do corddo de solda
tratado por 3IP-AT. Por outro lado, foram expressivos 0s aumentos percentuais
de dureza Vickers calculados de 163,1% e 190,4%, respectivamente para a ZTA
e o MB.

Ja para o aporte At de 75 J/mm, foi observado um sutil aumento percentual
maximo calculado de 15,0% na ZF do cordao de solda tratado por 3IP-AT. Porém
foram expressivos 0s aumentos percentuais méaximos de dureza Vickers

calculados de 124,2% e 375,7%, respectivamente para a ZTA e o MB.
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No entanto, para ambos 0s aportes térmicos, observa-se uma relativa
homogeneidade nos niveis de dureza Vickers ao longo das ZF e ZTA, bem como

no proprio MB ndo-soldado.

Em suma, para o aporte At de 25 J/mm, a dureza Vickers do niobio tratado por
3IP-AT variou homogeneamente na faixa de 195 — 210 HVo,1. J& para o aporte
At de 75 J/mm, a dureza Vickers do nidbio tratado por 3IP-AT variou

homogeneamente na faixa de 295 — 325 HVo,1.

Consequentemente, supOe-se que, em decorréncia da soldagem e do
tratamento 3IP-AT realizado a 1200 °C por 2 horas, os elementos previamente
dissolvidos na ZF e na ZTA, bem como o0 nitrogénio implantado através da
superficie e difundido térmica e intersticialmente para o bulk metalico, foram
complemente distribuidos e homogeneizados através da chapa de nibbio
simultaneamente a recristalizagdo, alterando sua composi¢cdo quimica e
distorcendo sua microestrutura, resultando nos significativos aumentos de

dureza Vickers observados.

4.3.3.2 Ensaio de dureza instrumentada

As durezas instrumentadas médias das camadas implantadas formadas sobre a
superficie da ZF dos corddes de solda da liga Ti-6Al-4V e do nidbio tratados por

3IP-AT séo apresentadas na Tabela 4.9.

Tabela 4.9 — Ensaios de dureza instrumentado realizados na camada implantada sobre
a superficie da zona fundida dos cordbes de solda para cada material
tratado por 3IP-AT.

Material Hir (MPa) HVir (HViT)
Ti-6Al-4V | 17190,2 + 3703,5 1592,0 + 343,0
Nidbio 9738,3 £ 6204,7 901,9+574,6

Fonte: Produgé&o do autor.

Analisando-se a Tabela 4.9, observa-se que, para o cordao de solda da liga Ti-

6Al-4V, a dureza instrumentada média HVir da camada implantada de nitretos
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de titanio estaveis formada sobre a superficie da ZF foi de 1592,0 + 343,0 HV/t,

variando ao longo de uma faixa de espessura de 6 = 1 pym.

Para o corddo de solda de niébio, a dureza instrumentada média HV|r da camada
implantada de nitretos e oxinitretos estaveis de nidbio formada sobre a superficie
da ZF foi de 901,9 + 574,6 HVr, variando ao longo de uma faixa de espessura

de 61 pum.

No sentido de avaliar a influéncia do tratamento 3IP-AT sobre a distribuicdo da
dureza instrumentada HVir a partir da superficie do corddo de solda da liga Ti-
6Al-4V tratado, foi tomado linearmente o perfil de dureza apresentado no grafico
da Figura 4.72, sendo cada ponto do grafico uma média de 3 indentacfes
alinhadas, resultando em variagdes nos desvios-padrao calculados.

Figura 4.72 — Perfil de dureza instrumentada tomado linearmente a partir da superficie
do cordéo de solda da liga Ti-6Al-4V tratado por 3IP-AT.
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Fonte: Producédo do autor.

Analisando-se o gréfico da Figura 4.72, observa-se que a dureza instrumentada
HVir da camada implantada variou na faixa de 1850,1 — 675,0 HVr, distribuida
ao longo de uma espessura média de 6 + 1 ym. Para a camada difundida, a
dureza instrumentada HVr variou na faixa de 675,0 — 363,1 HVir, distribuida ao
longo de uma espessura média de 4 £ 1 ym. Para a ZF, a dureza instrumentada
HV/r variou na faixa de 513,1 — 385,3 HVir.
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No sentido de avaliar a influéncia do tratamento 3IP-AT sobre a distribuicdo de
dureza instrumentada HVt ao longo da sec¢éo transversal da ZF do cordéao de
solda do nidbio tratado, foi tomado linearmente o perfil de dureza apresentado
no gréfico da Figura 4.73 e na micrografia da Figura 4.74, sendo cada ponto do
gréfico uma média de 3 indentacdes alinhadas, resultando em variagbes nos

desvios-padréo calculados.

Figura 4.73 — Perfil de dureza instrumentada tomado linearmente a partir da superficie

da zona fundida do cordéo de solda do niobio tratado por 3IP-AT.
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Fonte: Produgé&o do autor.
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Figura 4.74 — Perfil de dureza instrumentada tomado linearmente a partir da camada
implantada sobre a superficie do cordado de solda do nidbio tratado por
3IP-AT.

View field: 27.7 pm SEM MAG: 10.0kx |5 pum

Fonte: Produgé&o do autor.

Analisando-se o grafico da Figura 4.73, observa-se que a dureza instrumentada
HViT da camada implantada variou na faixa de 1305,9 — 1050,0 HV/r, distribuida
ao longo de uma espessura meédia de 6 £ 1 ym. Para a camada difundida, a
dureza instrumentada HV/t variou na faixa de 1050,0 — 282,3 HV/r, distribuida ao
longo de uma espessura meédia de 3 £ 1 ym. Para a ZF, a dureza instrumentada
HV/r variou na faixa de 282,3 — 210,8 HVir.
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5 CONCLUSAO

Na primeira fase, as caracterizacfes preliminares realizadas para os materiais
recebidos possibilitaram conhecer sua composi¢cado quimica, estrutura (micro e
macro) e propriedades de natureza cristalografica e mecénicas de dureza,
subsidiando as caracterizacdes posteriores realizadas nas segunda e terceira

fases e fornecendo referéncias para comparacdes subsequentes.

Na segunda fase, os parametros e a metodologia propostos para a soldagem
autogena por laser Yb:fibra, bem como as cartas de processamento e equacdes
geradas em funcao do aporte térmico empregado para cada material recebido,
foram consideradas ferramentas Uteis, pois permitirdo que 0 processo seja
posteriormente realizado com reprodutibilidade e repetibilidade, estimando-se
com confiabilidade as caracteristicas dimensionais e geométricas dos corddes
obtidos para aportes térmicos de até 100 J/mm, e como uma referéncia
preliminar para aportes térmicos extrapolados na faixa de 100 — 200 J/mm,

embora seja necessaria uma validacdo empirica futura.

Além disso, observou-se que o sistema de protecdo gasosa empregado na
soldagem em ambos os materiais n&o foi totalmente capaz de evitar a oxidacéo
para niveis minimos desejaveis (com concentracdes da ordem de dezenas ou
centenas de ppm ou sem que haja a formacdo de fases adicionais de Oxidos
estaveis), resultando no aumento dos niveis de dureza Vickers dos corddes de
solda obtidos. Assim, foram obtidos aumentos sutis nos niveis de dureza de
23,7% e 16,8%, respectivamente para a ZF e ZTA de corddes de solda da liga
Ti-6Al-4V obtidos a 50 J/mm, e aumentos expressivos de 312,3% e 111,4%,
respectivamente para a ZF e ZTA de cordfes de solda de niébio obtidos a 75
J/mm. Logo, concluiu-se que o sistema de protecdo gasosa deve ser
posteriormente otimizado para mitigar o problema da oxidacdo, uma vez que
teores excessivos de oxigénio na composi¢do da ZF e ZTA dos corddes de solda
podem ser deletérios as propriedades mecanicas de resisténcia a tracdo, a

fadiga e a fluéncia, entre outras caracteristicas.
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Na terceira fase, os parametros e a metodologia propostos para o tratamento de
implantacdo ibnica por imersdo em plasma de nitrogénio (3IP-AT) dos corddes
de solda obtidos para ambos os materiais, mostraram-se eficazes na formacéao
de camadas superficiais implantadas e modificadas compostas por suas
respectivas fases de nitretos (e oxinitretos) estaveis, com composicoes,
estruturas (micro e macroestruturais) e propriedades de natureza cristalografica
e mecanica de dureza significativamente distintas do bulk metalico da ZF e ZTA.
Assim, em decorréncia do tratamento 3IP-AT as camadas superficiais formadas
apresentaram elevados niveis de dureza Vickers, sendo de 1592,0 + 343,0 HV/t
e 901,9 + 574,6 HVT, respectivamente para a liga Ti-6Al-4V e para o niébio, além
de alterar tridimensionalmente a distribuicdo de dureza Vickers ao longo de

diferentes regides dos corddes de solda analisados.

5.1 Sumaéario conclusivo

A partir dos resultados obtidos em cada fase deste trabalho experimental,
apresenta-se a seguir um sumario com as principais conclusoes para a segunda

e terceira fases do trabalho experimental.

5.2 Segunda fase: soldagem autdogena por laser Yb:fibra

As cartas de processamento e equacdes geradas para a soldagem autégena por

laser Yb:fibra do nidbio e da liga Ti-6Al-4V possibilitaram:

a) Determinar a respectiva influéncia do aporte A: empregado sobre a
eficiéncia n; volumeétrica e sobre os aspectos geométricos dos corddes de
solda resultantes para cada material, tais como sua profundidade pc,

largura Ic e razédo de aspecto r,.

Por meio da caracterizacéo cristalografica e da composi¢ao quimica dos corddes

de solda de nidbio, identificou-se que estes apresentaram:

a) Uma concentracdo de 17,5% de atomos de O, indicando a provavel
dissolucdo de O2 na poca de fusdo aquecida durante a soldagem, bem
como a consequente difusdo intersticial de atomos de O no reticulo
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cristalino, corroborando para a hipotese de formacéo de 6xidos estaveis de
niobio do tipo NbxOy nesta regido e suas proximidades, conforme as
analises por EDS realizadas na regido da ZF;

b) A formacdo das fases de O&xidos estaveis NbO (cubica) e Nb20Os
(ortorrdbmbica), ambas resultantes da oxidagao durante a soldagem, a partir

das andlises por DRX realizadas.

Ja para liga Ti-6Al-4V, a caracterizacéao cristalografica e da composicao quimica

dos corddes de solda possibilitou:

a) Identificar a concentracdo de 10,1% de atomos de O na regido da ZF,
embora o material recebido apresentasse previamente em sua cComposi¢cao
indicios da fase de Oxido estavel de titanio TiOz (tetragonal) na superficie,
por meio das andlises por EDS realizadas;

b) Identificar, além da presenca da fase de Oxido estavel de titanio TiO2
(tetragonal) na ZF, a formacédo das fases de 6xidos estaveis de aluminio
Al203 (trigonal) e de vanadio VO: (tetragonal), por meio das analises de

DRX realizadas.

A caracterizacao cristalogréafica e da composi¢cao quimica dos corddes de solda
realizada para ambos os materiais evidenciou o surgimento de tensdes residuais
de natureza trativa e compressiva na rede cristalina dos corddes de solda, devido

aos desvios angulares observados nas andlises de DRX realizadas.

Os resultados das andlises de DRX e EDS também indicaram que houve a
dissolucéo de Oz em teores significativos para o interior da poca de fuséo na
soldagem em ambos os materiais, resultando na formacéao de éxidos estaveis na
ZF.

A partir da caracterizacdo macroestrutural dos corddes de solda de nidbio por

MO, observou-se que:

a) Para aportes At da ordem de 5 J/mm, a soldagem ocorreu exclusivamente
em modo por conducédo, tendo em vista a geometria de calota hemisférica

formada na ZF;
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b) Aumentando-se o aporte At para valores em torno de 30 J/mm, a soldagem
ocorreu na transicdo do modo de conducdo para o de penetracdo
(keyhole), considerando-se a formacdo de uma calota hemisférica
aprofundada na raiz do corddo de solda na ZF;

c) Para aportes At mais elevados, superiores a 65 J/mm, a soldagem foi
realizada majoritariamente em modo keyhole, resultando na penetracéo

excessiva da energia do feixe laser na raiz do cordéo de solda na ZF.

J& com o auxilio da caracterizacdo macroestrutural dos corddes de solda da liga
Ti-6Al-4V por MO, evidenciou-se que:

a) O modo de soldagem por penetracéo (keyhole) ocorre para aportes At da
ordem de 25 J/mm;

b) A penetragéo excessiva da energia do feixe laser na raiz do cordéao de solda
na ZF ocorre para aportes At da ordem de 70 J/mm.

Por meio da caracterizacdo microestrutural dos corddes de solda de nidbio,

confirmou-se por meio das analises por MO e MEV que:

a) Ocorreu a precipitacdo na ZF das fases de oxidos de nidbio NbO (cubica)
e Nb20Os (ortorrébmbica), ambas com morfologia prisméatica, para quaisquer
aportes térmicos empregados;

b) Ocorreu a formacao de bandas de deformacéao expressivas na ZF, oriundas
da rapida fuséo e ressolidificacdo da poca de fusdo, embora tenha sido

preservada a microtextura dos graos de nidbio.

A partir da caracterizacado microestrutural dos corddes de solda da liga Ti-6Al-
4V, observou-se por meio das analises por MO e MEV gue estes sdo constituidos

por:

a) Uma microestrutura na ZF majoritariamente composta pela fase acicular
martensitica a', tendo sido evidenciados nesta regido a presenca de
microconstituintes martensiticos, tais como maclas, ripas e/ou agulhas

martensiticas finas, com tamanhos da ordem de 1 pm;
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b) Diferentes fragdes volumétricas das fases a' e B retida na ZF, variando de
acordo com o aporte Ar empregado, uma vez que a energia de soldagem
define as respectivas temperaturas, gradientes térmicos, taxas de
resfriamento e solidificacdo da poca de fuséo;

c) Uma microestrutura na ZTA composta por graos colunares das fases a
lamelar e [ intergranular (ou interlamelar), bem como por
microconstituintes martensiticos finos e dispersos da fase a' acicular em

toda sua extensao.

Em relagdo a caracterizagdo mecanica de dureza Vickers com microindentador

realizada para os corddes de solda de nidbio, observou-se que:

a) Para todos os aportes térmicos empregados, ocorreu 0 aumento
significativo dos niveis de dureza Vickers na ZF e na ZTA, bem como o
acréscimo de dureza menos expressivo no MB, devido a disperséo de
oxidos de nidbio precipitados;

b) Os maiores niveis de dureza foram obtidos para o aporte At de 75 J/mm,
tendo a dureza Vickers na ZF variado na faixa de 282,0 — 144,6 HVo,1 e na
ZTA variado na faixa de 144,6 — 68,3 HVo,1.

Em relagdo a caracterizagdo mecéanica de dureza Vickers com microindentador

realizada para os corddes de solda da liga Ti-6Al-4V, identificou-se que:

a) Ocorreu apenas 0 aumento moderado dos niveis de dureza Vickers na ZF
e na ZTA para todos os aportes térmicos empregados;

b) Os maiores niveis de dureza Vickers foram obtidos para o aporte A: de 50
J/mm, tendo a dureza Vickers na ZF variado na faixa de 533,6 —420,0 HVo,1
e na ZTA variado na faixa de 503,7 — 386,0 HVo 1.

5.3 Terceira fase: implantacdo idnica por imersdao em plasma de

nitrogénio em alta temperatura (3IP-AT)

Com o auxilio da caracterizacao cristalografica e da composicdo quimica dos

corddes de solda de nibébio tratados por 3IP-AT, identificou-se que:
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a) Houve uma concentracdo de 20,5% de &tomos de N na regido da camada
implantada formada sobre a ZF, conforme andlises por EDS de area
realizadas nesta regiao;

b) O N implantado na superficie do corddo de solda foi difundido
termicamente para o bulk da ZF, ocupando homogeneamente o0s
intersticios e/ou vacancias do reticulo cristalino nesta regido, tendo sido
localizado em profundidades superiores a 15 um abaixo da superficie,
conforme as analises por EDS com varreduras lineares realizadas;

c) Ocorreu a formacédo de uma camada difundida sob a camada implantada,
apresentando uma espessura da ordem de algumas unidades de
micrometros e exibindo composi¢cdes quimicas distintas da camada
implantada e da ZF tratada, conforme as andlises por EDS com varreduras
lineares realizadas;

d) Houve a formacé&o das fases estaveis de nitretos de niébio NbN hexagonal
(fase n) e Nb2N trigonal (fase ) na camada implantada, bem como da fase
de oxinitreto de niébio NbON monoclinica, uma vez que seus picos e
familias de planos identificados, bem como suas respectivas posicoes,
intensidades difratadas e distancias interplanares calculadas foram
compativeis com as referéncias consideradas nas analises de DRX
realizadas;

e) O tratamento 3IP-AT modificou as tensdes residuais internas do cordao de
solda, dados os desvios angulares entre os picos difratados observados

nas analises de DRX realizadas.

A caracterizacao cristalogréafica e da composi¢cao quimica dos corddes de solda
da liga Ti-6Al-4V tratado por 3IP-AT confirmou que:

a) Houve uma concentracao de 17,0% de atomos de N na camada implantada
sobre a ZF, conforme as analises de EDS de area realizadas nesta regiao;
b) O N implantado através da superficie do cordao de solda foi difundido
termicamente para o bulk da ZF, ocupando homogeneamente o0s

intersticios e/ou vacancias do reticulo cristalino nesta regido, tendo sido
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localizado em profundidades superiores a 23 um sob a superficie, conforme
as analises por EDS com varreduras lineares realizadas;

c) Ocorreu a formacao de uma camada difundida sob a camada implantada,
com espessura da ordem de algumas unidades de micrometros,
apresentando composi¢des quimicas distinta da camada implantada e da
ZF tratada, conforme as andalises por EDS com varreduras lineares
realizadas;

d) A formacdo das fases estaveis de nitretos de titdnio TiN cubica (fase d) e
Tiz2N tetragonal (fase €) na camada implantada, uma vez que seus picos e
familias de planos identificados, bem como suas respectivas posicoes,
intensidades difratadas e distancias interplanares calculadas foram
compativeis com as referéncias consideradas nas analises de DRX
realizadas;

e) O tratamento 3IP-AT alterou as tensdes residuais internas do cordao de
solda, dados os desvios angulares entre os picos difratados observados

nas analises de DRX realizadas.

No que tange a caracterizacdo macroestrutural por MO dos corddes de solda
tratados por 3IP-AT, tanto para os corddes de solda de niobio e da liga Ti-6Al-

4V, observou-se que:

a) O tratamento 3IP-AT ndo ocasionou a formacao de fases liquidas, isto é,
evitando a consequente refusao e solidificacdo da ZF e tampouco resultou
em deformacfes plasticas ou defeitos aparentes nas superficies

analisadas.

Na caracterizacdo microestrutural por MO e MEV dos corddes de solda de niébio
tratados por 3IP-AT, identificou-se que:

a) Ocorreu a formacdo de uma camada implantada composta por nitretos
(NbN e NbzN) e oxinitretos (NbON) de niébio na superficie do MB (com

espessura média de 5 £ 1 ym) e na ZF (com espessura média de 6 + 1

pm);
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b) Tanto para o MB como para a ZF, ocorreu a recristalizagdo estética dos
graos proximos a superficie modificada pelo tratamento 3IP-AT;

c) Para o MB, houve a nucleacéo e o crescimento de novos graos equiaxiais
ultrafinos, com tamanhos de graos com diametros da ordem de 10 pym ou
até inferiores;

d) Para a ZF, evidenciou-se a nucleacdo e o crescimento simultaneos de
novos graos equiaxiais ultrafinos (com didmetros médios da ordem de 8
Mm) e graos colunares (com comprimentos maximos na faixa de 40 — 50
um e razdes de aspecto variando na faixa de 1:2 até 1:10);

e) Houve a formacdo de uma camada difundida sob a camada implantada,
com espessura média da ordem de 3+ 1 ym;

f) Foram formados ao longo da camada difundida nitretos e/ou oxinitretos

dispersos, com diametros da ordem de 1 pm.

A caracterizacao microestrutural por MO e MEV dos corddes de solda da liga Ti-
6Al-4V tratados por 3IP-AT possibilitou observar que:

a) A camada implantada composta por nitretos de titanio (TiN e Ti2N) foi
formada sobre a superficie do MB (com espessura média da ordem de 2 +
1 um) e sobre a superficie da ZF (com espessura média da ordem de 4 +

1 pym);

b) O arranjo microestrutural do MB foi preservado, uma vez que foram
observadas as colbnias lamelares das fases a e B intercaladas;

c) O arranjo microestrutural da ZF foi preservado, uma vez que foram
observados os microconstituintes martensiticos finos do tipo agulha e/ou
ripas, com seu respectivo padrao do tipo Basketweave,;

d) Houve a formacéo de uma camada difundida sob a camada implantada no
MB (com espessura média da ordem de 2 £ 1 ym) e na ZF (com espessura

média da ordem de 4 + 1 ym).

Por meio da caracterizacdo mecéanica de dureza dos corddes de solda de nidbio
tratados por 3IP-AT, concluiu-se que:
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a)

b)

d)

f)

)

O tratamento 3IP-AT promoveu um expressivo aumento da dureza Vickers
obtida com microindentador, independentemente do aporte At empregado,
homogeneamente em todas as chapas tratadas;

Para o aporte At de 25 J/mm, a dureza Vickers do niobio tratado por 3IP-
AT variou homogeneamente na faixa de 195 — 210 HVop,1 ao longo da ZF,
ZTA e MB,;

Para o aporte At de 75 J/mm, a dureza Vickers do ni6bio tratado por 3IP-
AT variou homogeneamente na faixa de 295 — 325 HVo,1 ao longo da ZF,
ZTA e MB;

Nas proximidades das superficies das chapas tratadas, na regidao da ZF,
para posicées 0,05 mm abaixo de suas extremidades superficiais, 0s
aumentos maximos de dureza Vickers observados foram de 309,2%
(272,1 HVo,1) e 396,4% (330,1 HVo,1), respectivamente para oS aportes
térmicos de 25 J/mm e 75 J/mm,;

Ocorreu a reducéo gradual da dureza Vickers a partir das extremidades
superficiais das chapas tratadas em direcao a sua regiao central, uma vez
que, em torno da posicao central de 0,65 mm das chapas tratadas, na
regido da ZF, os valores de dureza Vickers obtidos foram da ordem de 160
HVo,1 e 200 HVo,1, respectivamente para os aportes térmicos de 25 J/mm
e 75 J/mm;

A dureza instrumentada média HVir da camada implantada de nitretos e
oxinitretos estaveis de niébio formada sobre a superficie da ZF foi de 901,9
+ 574,6 HViT, considerando-se a média dos valores de dureza cujas
impressdes foram tomadas ao longo de faixa de espessura de 6 + 1 ym
em relacdo a superficie do corddo de solda;

Em uma varredura linear (ou perfil), a dureza instrumentada HVir da
camada implantada variou na faixa de 1305,9 — 1050,0 HV,, distribuida ao
longo de uma espessura média de camada com extensdo de 6 £ 1 um.
Para a camada difundida, a dureza instrumentada HV/r variou na faixa de
1050,0 — 282,3 HVir, distribuida ao longo de uma espessura média de
camada com extensdo de 3 £ 1 ym. Para a ZF, a dureza instrumentada
HV/r variou na faixa de 282,3 — 210,8 HVir.
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Por meio da caracterizacdo mecéanica de dureza dos corddes de solda da liga Ti-

6Al-4V tratados por 3IP-AT, determinou-se que:

a)

b)

d)

f)

Para posicbes até 0,35 mm abaixo das extremidades superficiais das
chapas tratadas, evidenciaram-se niveis de dureza Vickers da ordem de
400 HVo,1 ou superiores, indicando que pode ter ocorrido a difusao
intersticial do nitrogénio tridimensionalmente implantado até esta
profundidade do bulk;

Nas proximidades das superficies das chapas tratadas, na regido da ZF,
para posicoes 0,05 mm abaixo de suas extremidades superficiais, 0s
aumentos maximos de dureza Vickers observados foram de 5,5% (419,0
HVo,1) e 18,8% (472,2 HVo,1), respectivamente para 0s aportes térmicos de
25 J/mm e 75 J/mm,;

Para o aporte A: de 25 J/mm, a dureza Vickers da liga Ti-6Al-4V tratada
por 3IP-AT variou dispersamente na faixa de 260 — 370 HVo,1 ao longo da
ZF, da ZTA e do MB;

Para o aporte At de 75 J/mm, a dureza Vickers da liga Ti-6Al-4V tratada
por 3IP-AT variou dispersamente na faixa de 325 — 440 HVo,1 ao longo da
ZF, da ZTA e do MB,;

A dureza instrumentada média HVir da camada implantada de nitretos
estaveis de titanio formada sobre a superficie da ZF foi de 1592,0 + 343,0
HV/t, considerando-se a média dos valores de dureza cujas impressdes
foram tomadas ao longo de faixa de espessura de 6 + 1 ym em relacéo a
superficie do cordao de solda;

Em uma varredura linear (ou perfil), a dureza instrumentada HVir da
camada implantada variou na faixa de 1850,1 — 675,0 HV/r, distribuida ao
longo de uma espessura média de camada com extensdo de 6 £ 1 um.
Para a camada difundida, a dureza instrumentada HV/r variou na faixa de
675,0 — 363,1 HVir, distribuida ao longo de uma espessura média de
camada com extensdo de 4 £ 1 ym. Para a ZF, a dureza instrumentada
HV/r variou na faixa de 513,1 — 385,3 HVir.
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6 SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

Considerando-se o escopo deste trabalho experimental e os resultados obtidos,

sugere-se a seguir possiveis temas e propostas de trabalhos futuros.

6.1 Ensaio de tracdo nos metais de base e corpos de prova soldados a

laser, ambos tratados por 3IP-AT

Realizar o ensaio de tracdo em corpos de prova contendo corddes de solda
autdgenos obtidos a laser, individualmente para cada material, e posteriormente
para as respectivas juntas soldadas e tratadas por 3IP-AT para implantacdo e

difusdo de nitrogénio.

Utilizar como referéncia as cartas de processamento a laser geradas e 0s
parametros do tratamento 3IP-AT empregados neste trabalho experimental.

Consequentemente, avaliar a eficiéncia das juntas soldadas e tratadas por 3IP-
AT em relacdo ao MB. Determinar suas respectivas propriedades mecanicas de
resisténcia a tracdo, modulo de elasticidade, ductilidade, resiliéncia e

tenacidade.

Em seguida, realizar andlises fractograficas das respectivas superficies de

fratura por meio de MEV.

6.2 Resisténcia a corrosao e/ou oxidacdo dos metais de base e corddes

de solda autdégenos obtidos a laser, ambos tratados por 3IP-AT

Avaliar a resisténcia a corrosdo e/ou oxidagdo dos metais de base tratados por
3IP-AT, bem como dos respectivos corddes de solda autdogenos obtidos a laser

e posteriormente tratados por 3IP-AT para a implantacéo e difusdo de nitrogénio.

6.3 Resisténcia a fadiga e/ou fluéncia dos metais de base e corddes de

solda autdogenos obtidos a laser, ambos tratados por 3IP-AT

Avaliar a resisténcia a fadiga e/ou fluéncia dos metais de base tratados por 3IP-
AT, bem como dos respectivos corddes de solda autdgenos obtidos a laser e
posteriormente tratados por 3IP-AT para a implantacdo e difuséo de nitrogénio.
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6.4 Fator de qualidade elétrico (Qe) de corddes de solda autdégenos de

nidbio obtidos a laser e tratados por 3IP-AT

Avaliar o fator de qualidade elétrico (Qe) de corddes de solda autdgenos obtidos
a laser e tratados por 3IP-AT para a implantacédo e difusdo de nitrogénio no

niobio.

6.5 Soldagem autdgena a laser dissimilar entre a liga Ti-6Al-4V e o nidbio
e tratamento 3IP-AT dos corddes de solda dissimilares

Realizar a soldagem a laser dissimilar entre a liga Ti-6Al-4V e o nidbio para
diferentes aportes térmicos, utilizando-se como referéncia as cartas de
processamento geradas neste trabalho. Caracterizar quimica, estrutural e
mecanicamente os corddes de solda dissimilares obtidos.

Realizar o tratamento 3IP-AT para diferentes parametros de processo (por
exemplo, tempos e temperaturas de tratamento) nos cordfes de solda
dissimilares obtidos na soldagem a laser entre a liga Ti-6Al-4V e o nidbio.
Caracterizar quimica, estrutural e mecanicamente o0s corddes de solda

dissimilares tratados por 3IP-AT obtidos.
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APENDICE A: DADOS METODOLOGICOS

A.1 Equipamentos utilizados no trabalho experimental

Figura A.1 — Equipamento de eletroerosao a fio, marca AgieCharmilles, modelo FW 2U.

Fonte: AgieCharmilles (2022).

Figura A.2 — Espectrébmetro de fluorescéncia de raios X, marca PANalytical, modelo
Axios Advanced.

Fonte: PANalytical (2022).
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Figura A.3 — Difratbmetro de raios X, marca PANalytical, modelo X’Pert Pro MPD.

Fonte: PANalytical (2022).

Figura A.4 — Prensa embutidora a quente, marca Arotec, modelo Pre-30 S.

W

Fonte: Arotec (2022).

193



Figura A.5 — Paolitriz rotativa, marca Arotec, modelo Aropol 2V.

Fonte: Arotec (2022).

Figura A.6 — Microscopio Optico digital, marca Zeiss, modelo Axio Imager.A2M.

Fonte: Zeiss (2022).
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Figura A.7 — Microscopio eletrbnico de varredura Tescan com sensor EDS, modelo
Mira3 FEG-SEM.

=|
|

Fonte: Tescan (2022).

Figura A.8 — Microdurébmetro de bancada, marca Future Tech, modelo FM-700.

Fonte: Future Tech (2022).
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Figura A. 9 — Nanoindentador para medicdo de dureza instrumentada, marca Anton

Paar, modelo NHT?2.

Fonte: Anton Paar (2022).
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APENDICE B: TABELAS DE DADOS CRISTALOGRAFICOS

B.1 Primeira fase: caracterizacdo dos materiais recebidos

Tabela B.1 — Dados cristalogréaficos obtidos na difracao de raios X do nidbio recebido.

20 (°) Intensidade Relativa Plano d (A)
Fase | Observado | Referéncia | Observado | Referéncia | h | k | | | Calculado | Referéncia
38,46 38,61 1,00 1,00 110 2,339 2,330
55,58 55,66 0,14 0,20 2|10/|0 1,652 1,650
Nb 69,65 70,18 0,21 0,32 2111 1,349 1,340
83,23 83,22 0,02 0,06 212|0 1,160 1,160

Fonte: Producgé&o do autor.
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Tabela B. 2 — Dados cristalograficos obtidos na difracdo de raios X da liga Ti-6Al-4V

recebida.
20 (°) Intensidade Relativa Plano d (A)
Fase | Observado | Referéncia | Observado | Referéncia | h | k | | | Calculado | Referéncia
a 35,07 35,07 0,23 0,30 1(0|0 2,657 2,557
37,26 37,21 0,10 0,06 1/0]3 2,411 2,415
38,16 38,14 0,32 0,18 0|0|4 2,356 2,358
38,35 38,40 0,40 0,26 0|02 2,345 2,342
B 38,46 38,48 0,34 1,00 110 2,339 2,338
38,68 38,77 0,22 0,07 1112 2,326 2,321
a 40,20 40,15 1,00 1,00 1/0/|1 2,241 2,244
48,26 48,23 0,04 0,22 2|01|0 1,884 1,885
a 53,05 53,01 0,14 0,19 1102 1,725 1,726
54,32 54,34 0,03 0,13 1/0]|5 1,687 1,687
55,28 55,29 0,03 0,13 2111 1,660 1,660
B 55,59 55,54 0,03 0,12 2|10/|0 1,652 1,653
62,50 62,44 0,09 0,02 2113 1,485 1,486
63,10 63,08 0,11 0,09 21014 1,472 1,472
a 63,10 62,96 0,11 0,17 11110 1,472 1,475
69,43 69,35 0,06 0,04 1116 1,353 1,354
B 69,65 69,61 0,07 0,17 21111 1,349 1,350
70,57 70,59 0,12 0,04 21210 1,334 1,333
70,92 70,66 0,14 0,16 1703 1,328 1,332
a 74,24 74,27 0,02 0,02 21010 1,276 1,276
74,88 74,77 0,04 0,01 1107 1,267 1,269
75,68 75,57 0,07 0,06 21115 1,256 1,257
a 76,33 76,30 0,11 0,16 1112 1,247 1,247
76,43 76,37 0,12 0,02 31011 1,245 1,246
a 77,35 77,33 0,08 0,13 2101 1,233 1,233
81,61 81,61 0,03 0,01 0|08 1,179 1,179
82,26 82,28 0,04 0,02 0|0 |4 1,171 1,171
B 82,50 82,45 0,04 0,04 21210 1,168 1,169
82,58 82,60 0,03 0,01 31013 1,167 1,167
83,18 83,17 0,03 0,03 2124 1,160 1,161
83,45 83,56 0,03 0,01 3|12 1,157 1,156
a 86,68 86,71 0,04 0,02 2102 1,122 1,122

Fonte: Producédo do autor.
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B.2 Segunda fase: soldagem autdégena por laser Yb:fibra

Tabela B. 3 — Dados cristalogréaficos obtidos na difragéo de raios X do cordédo de solda

de niébio.
20 (°) Intensidade Relativa Plano d (A)

Fase | Observado | Referéncia | Observado | Referéncia | h | k | | | Calculado | Referéncia
Nb20s 20,94 20,50 0,01 0,50 1111 4,239 4,329
Nb20s 25,82 25,55 0,01 0,50 1112 3,448 3,484
29,83 29,65 0,01 0,60 1|10 2,993 3,013
Nb20s 33,75 33,61 0,01 0,02 1|31 2,654 2,666
Nb20s 34,42 34,60 0,01 0,50 2110 2,603 2,590
Nb20s 36,66 36,70 0,04 0,70 2111 2,449 2,447
Nb 38,20 38,61 1,00 1,00 1|10 2,354 2,330
Nb20s 42,53 42,61 0,05 0,50 212|2 2,124 2,120
53,04 52,61 0,01 0,22 2111 1,725 1,740
Nb 55,70 55,66 0,01 0,20 21010 1,649 1,650
61,89 61,55 0,01 0,60 21210 1,498 1,507
Nb 69,54 70,18 0,01 0,32 2111 1,351 1,340
Nb20s 71,10 71,28 0,01 0,70 14|86 1,325 1,322
74,38 73,74 0,01 0,40 311 1,274 1,285
Nb20s 78,13 77,85 0,01 0,70 3(3|5 1,222 1,226
81,80 81,43 0,07 0,04 3(2|0 1,176 1,182
Nb 82,39 83,22 0,09 0,06 212|0 1,170 1,160

Fonte: Produgé&o do autor.
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Tabela B. 4 — Dados cristalogréaficos obtidos na difracédo de raios X do cordao de solda
da liga Ti-6Al-4V.

20 (°) Intensidade Relativa Plano d (A)

Fase | Observado | Referéncia | Observado | Referéncia | h | k | | | Calculado | Referéncia
Al203 27,35 25,35 0,08 0,60 1(0]|2 3,258 3,614
VO:2 29,34 27,94 0,07 1,00 1710 3,042 3,193
VO:2 30,89 35,62 0,08 0,57 1(10|1 2,892 2,521
a 35,24 35,07 0,19 0,30 1/0(0 2,545 2,557
38,14 38,14 0,70 0,18 0|04 2,358 2,358
a 38,14 38,40 0,70 0,26 0|02 2,358 2,342
B 38,14 38,48 0,70 1,00 1710 2,358 2,338
38,14 38,77 0,70 0,68 1112 2,358 2,321
40,18 40,15 1,00 1,00 1/0(1 2,243 2,244
53,01 53,01 0,13 0,19 1/0(2 1,726 1,726
63,43 62,44 0,13 0,02 2113 1,465 1,486
63,44 63,08 0,13 0,09 2|101|4 1,465 1,472
a 63,43 62,96 0,13 0,17 1(1|0 1,465 1,475
70,15 69,35 0,11 0,04 1/1(6 1,340 1,354
B 70,15 69,61 0,11 0,17 2111 1,340 1,350
71,01 70,59 0,11 0,04 21210 1,326 1,333
71,01 70,66 0,11 0,16 1/0(3 1,326 1,332
74,90 74,27 0,08 0,02 210]|0 1,267 1,276
74,90 74,77 0,08 0,00 1/0(7 1,267 1,269
a 76,70 76,30 0,10 0,16 1112 1,241 1,247
76,70 76,37 0,10 0,02 3|01 1,241 1,246
a 78,08 77,33 0,11 0,13 2|01 1,223 1,233
82,44 81,61 0,08 0,00 0/0]|8 1,169 1,179
82,44 82,28 0,08 0,02 0|0|4 1,169 1,171
82,44 82,45 0,08 0,04 21210 1,169 1,169
82,44 82,60 0,08 0,00 3|03 1,169 1,167
a 87,7 86,71 0,09 0,02 21012 1,112 1,122

Fonte: Producédo do autor.
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B.3 Terceira fase: implantagao iénica por imersdo em plasma de nitrogénio

em alta temperatura (3IP-AT)

Tabela B. 5 — Dados cristalogréaficos obtidos na difracéo de raios X do cordao de solda
de nidbio tratado por 3IP-AT.

20 (°) Intensidade Relativa Plano d (A)

Fase | Observado | Referéncia | Observado | Referéncia | h | k | | | Calculado | Referéncia
NbN 31,71 31,94 0,02 0,30 0|04 2,819 2,800
32,19 32,19 0,01 0,73 1111 2,779 2,780
Nb2N 33,75 33,50 0,09 0,18 2110 2,654 2,675
NbN 35,52 35,16 0,09 0,05 1/0/]0 2,525 2,550
Nb2N 36,08 35,89 0,09 0,23 0|02 2,487 2,502
NbN 36,08 36,65 0,02 0,80 1(0]|? 2,487 2,450
Nb20s 37,09 36,70 0,02 0,70 2111 2,422 2,447
Nb2N 38,43 38,14 1,00 1,00 2111 2,341 2,359
Nb 38,43 38,61 1,00 1,00 1110 2,341 2,330
40,12 40,45 0,01 0,01 1(1|2 2,246 2,230
41,15 41,48 0,05 0,19 21111 2,192 2,177
41,73 41,95 0,02 0,01 1102 2,163 2,154
Nb20s 42,66 42,61 0,01 0,50 2122 2,118 2,120
NbN 47,91 48,65 0,01 0,90 0|0|6 1,897 1,870
Nb20s 50,22 50,92 0,02 0,70 2|11|4 1,815 1,792
Nb 55,54 55,66 0,04 0,20 2/0|0 1,653 1,650
Nb2N 59,77 59,88 0,02 0,16 3|00 1,546 1,545
Nb20s 59,77 59,90 0,02 0,50 31,3 1,546 1,550
60,50 60,98 0,01 0,09 3|02 1,529 1,519
NbN 66,49 66,76 0,01 0,10 0|08 1,405 1,400
Nb 69,63 70,18 0,01 0,32 2111 1,349 1,340
Nb20s 71,37 71,28 0,02 0,70 11416 1,321 1,322
NbN 72,47 72,67 0,01 1,00 1(0]7? 1,303 1,300
74,07 73,74 0,01 0,40 3|11 1,279 1,285
Nb2N 74,07 73,25 0,01 0,14 41211 1,279 1,292
NbN 75,38 75,02 0,01 0,20 2|01 1,260 1,265
NbN 76,70 76,08 0,01 0,01 2102 1,241 1,250
Nb2N 82,3 81,61 0,03 0,04 41212 1,171 1,180
82,45 81,43 0,07 0,04 3|20 1,169 1,182
Nb 82,45 83,22 0,06 0,06 21210 1,169 1,160

Fonte: Producé&o do autor.
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Tabela B. 6 — Dados cristalogréaficos obtidos na difracédo de raios X do cordao de solda
da liga Ti-6Al-4V tratado por 3IP-AT.

20 (°) Intensidade Relativa Plano d (A)

Fase | Observado | Referéncia | Observado | Referéncia | h | k | | | Calculado | Referéncia
Al203 25,48 25,35 0,02 0,60 1(0]|2 3,493 3,614
VO:2 27,45 27,94 0,02 1,00 1710 3,247 3,193
VO 34,62 35,62 0,01 0,57 1/10]1 2,589 2,521
a 35,41 35,07 0,06 0,30 1/0]0 2,533 2,557
TiN 36,28 36,81 0,02 0,75 1711 2,474 2,440
Ti2N 36,79 36,88 0,02 1,00 1(0]1 2,441 2,435
38,18 38,14 0,12 0,18 0|0|4 2,355 2,358
a 38,37 38,40 0,12 0,26 0/0]|2 2,344 2,342
B 38,37 38,48 0,12 1,00 1(1]0 2,344 2,338
39,31 38,77 0,10 0,68 1112 2,290 2,321
VO2 39,64 39,93 0,02 0,07 210]|0 2,272 2,258
a 40,42 40,15 0,32 1,00 1/0(1 2,230 2,244
VO: 40,75 41,01 0,05 0,19 111)1 2,212 2,201
TiN 42,70 42,61 0,02 1,00 210]|0 2,116 2,120
Tiz2N 51,05 50,32 0,01 0,04 2111 1,788 1,812
a 53,15 53,01 0,04 0,19 110]2 1,722 1,726
Tiz2N 61,09 61,44 0,02 0,40 20| 4 1,516 1,508
TiN 61,92 61,98 0,01 0,55 2120 1,497 1,496
63,51 62,44 0,03 0,02 211|3 1,464 1,486
a 63,51 62,96 0,03 0,17 1(1|0 1,464 1,475
63,51 63,08 0,03 0,09 2104 1,464 1,472
Tiz2N 64,15 63,49 0,01 0,18 2120 1,451 1,464
Ti2N 67,23 67,31 0,02 0,02 212]|7? 1,391 1,390
70,74 69,35 0,03 0,04 1(1|6 1,331 1,354
B 70,74 69,61 0,03 0,17 2111 1,331 1,350
70,74 70,59 0,03 0,04 212]|0 1,331 1,333
a 70,74 70,66 0,03 0,16 1/0(3 1,331 1,332
VO2 73,13 73,25 0,01 0,01 3111 1,293 1,292
TiN 74,95 74,20 0,01 0,25 3|/1]|1 1,266 1,277
TioN 74,95 74,20 0,03 0,04 211|5 1,266 1,277
a 74,90 74,27 0,01 0,02 210|0 1,267 1,276
74,90 74,77 0,01 0,00 1107 1,267 1,269
Ti2N 75,95 75,73 0,03 0,30 311|2 1,252 1,255
Tiz2N 76,31 76,30 0,01 0,02 3/0|3 1,247 1,247
76,31 76,37 0,01 0,02 3|01 1,247 1,246
76,31 76,30 0,01 0,16 1112 1,247 1,247
78,06 77,33 0,02 0,13 2|01 1,223 1,233

(continua)
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Tabela B.6 — Conclusao.

260 (°) Intensidade Relativa Plano d (A)

Fase | Observado | Referéncia | Observado | Referéncia | h | k | | | Calculado | Referéncia
TiN 78,06 78,08 0,02 0,16 21212 1,223 1,277
Ti2N 78,33 78,38 0,04 0,18 2124 1,220 1,219
Ti2N 80,06 79,55 0,02 0,02 1(0|7 1,198 1,204
a 82,15 82,28 0,01 0,02 0|0|4 1,172 1,171
B 82,15 82,45 0,01 0,04 21210 1,172 1,169
82,15 82,60 0,01 0,00 31013 1,172 1,167
Ti2N 84,42 84,42 0,01 0,01 21212 1,147 1,147
a 87,50 86,71 0,01 0,02 21012 1,114 1,122

Fonte: Produgé&o do autor.
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APENDICE C: TABELAS DE ENERGIAS DE FORMACAO DAS FASES DE
OXIDOS, NITRETOS E OXINITRETOS ESTAVEIS

C.1 Segunda fase: soldagem autdgena por laser Yb:fibra

Tabela C. 1 — Energias de formacgé&o das fases de 6xidos estaveis de nidbio.

Fase Estrutura Referéncia Ener(gel\z;t /dgtfoonrg)agao
Nb Cubica mp-75 0
O, Monoclinica | mp-12957 0
NbO Cubica mp-2311 - 2,288
NbO- Tetragonal mp-2533 —2,898
Nb.Os | Ortorrdmbica | mp-776896 - 2,975
Nb2Os | Monoclinica | mp-581967 - 3,034
Nb12029| Ortorrdbmbica | mp-1470 — 3,039

Fonte: Produgé&o do autor.
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Tabela C. 2 — Energias de formacao das fases de 6xidos estaveis de titanio, aluminio e

vanadio.
Fase Estrutura Referéncia Ener(gel\e;l /dgtgor;rg)agao
Ti Hexagonal mp-72 0
Al Cubica mp-134 0
\% Cubica mp-146 0
02 Monoclinica mp-12957 0
TisO Trigonal mp-554098 -0,917
TizO Trigonal mp-2591 -1,570
Ti,O Trigonal mp-1215 -2,036
V205 | Ortorrdmbica mp-25279 - 2,289
VO, Tetragonal mp-19094 -2,480
V305 Triclinica mp-1275946 - 2,522
V203 Cubica mp-21579 -2,535
TiO Hexagonal mp-1071163 —2,908
Ti2O3 Trigonal mp-458 - 3,303
TisOs | Monoclinica mp-1147 - 3,380
Al,O3 Trigonal mp-1143 - 3,427
TiO> Tetragonal mp-390 - 3,495
TiO> Monoclinica mp-554278 - 3,502

Fonte: Produgé&o do autor.
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C.2 Terceira fase: implantacédo iénica por imersdo em plasma de nitrogénio

em alta temperatura (3IP-AT)

Tabela C. 3 — Energia de formacao das fases de nitretos, oxinitretos e 6xidos estaveis

de nidbio.
Fase Estrutura Referéncia Ener(gel\all ;jéetfoor;rg)agao
Nb Cubica mp-75 0
O, Monoclinica mp-12957 0
N2 Cubica mp-25 0
NOs Monoclinica mp-1204579 — 0,564
NO. Cubica mp-2789 — 0,686
Nb2N Trigonal mp-1079585 — 0,996
NbsNe Hexagonal mp-7234 —1,207
NbN Hexagonal mp-2634 —1,248
NbON Monoclinica mp-7596 -1,977
NbO Cubica mp-2311 - 2,288
NbO- Tetragonal mp-2533 - 2,898
Nb.Os | Monoclinica mp-581967 - 3,034
Nb1,029 | Ortorrbmbica mp-1470 - 3,039

Tabela C. 4 — Energias de formacao das fases de nitretos estaveis de titanio, aluminio

Fonte: Producéo do autor.

e vanadio.
Fase Estrutura Referéncia Ener(gel\all ;jéetfoorrr]rg)agao
Ti Hexagonal mp-72 0
Al Cubica mp-134 0
\% Cubica mp-146 0
N2 Cubica mp-25 0
VsN Tetragonal mp-1188283 - 0,370
V2N Trigonal mp-33090 —1,090
VN Hexagonal mp-1018027 — 1,342
e-Ti2N Tetragonal mp-8282 -1,438
AIN Hexagonal mp-661 —1,584
O-TiN Cubica mp-492 - 1,897

Fonte: Producédo do autor.
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