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RESUMO

O estudo concentrou-se na avaliagao do potencial da liga de brasagem produzida por
pulverizagao catodica para ligagéo de Ti6Al4V com um composito Ti-B4C e a superliga
de niquel Hastelloy C-276. As ligagbes processadas com a liga de brasagem Ti/Ag-
Cu foram comparadas comas ligagdes processadas com as ligas comerciais Ag-Cu,
TiCuNi e TiNi67, devido a limitagdo das ligas comerciais necessitarem de temperatura
de processamento acima de 1000 °C e suportar temperaturas de servigo superiores a
350/400 °C pela segregacao de (Ag) na interface das ligagdes. O objetivo do presente
estudo foi evitar a formacgéo de (Ag) na interface e permitir o processamento por bra-
sagem a temperaturas abaixo de, cerca de 1000 °C. O processamento das ligagdes
foi realizado em forno a vacuo com tempo de estagio de 30 minutos. Foi avaliada a
influéncia das condi¢cdes de processamento nas caracteristicas quimicas e microes-
truturais das interfaces e a influéncia das condicdes de processamento nas proprie-
dades mecanicas finais das interfaces. Os resultados mostraram que a liga Ti/Ag-Cu
permitiu ligagdes a temperaturas mais baixas, cerca de 970 °C, em comparagdo com
as ligas comerciais TiNi67 e TiCuNi. A formac¢ao das camadas de Ti-Cu na liga Ti/Ag-
Cu evitou a segregacédo de (Ag), e o uso de um compdésito Ti-B4C mostrou potencial
inovador pois os mapas de dureza das ligagdes obtidos com o compdsito apresentam
valores de dureza homogéneos e observa-se que as particulas de reforgo B4C esta-
vam dispersas em uma matriz Ti(a) enriquecida com Ag e Cu o que nao provocou
grande alteragdo nos materiais de base nem na interface. Para o sistema Ti6AI4V/Ti-
B4C o mapa de dureza da ligagdo processada com a liga Ti/Ag-Cu apresenta uma
regido menos dura, apesar de fina, € continua e composta por (Ag) apresenta valor
de dureza médio de 287 HV0,01 proximo ao composito Ti-B4C que se mistura com as
fases ricas em Ti-Cu. O maior valor de resisténcia ao corte para as ligagdes efetuadas
foi de (256 MPa). Verifica-se que ha uma superficie mista com fratura intergranular e
clivagem e a fratura ocorreu junto ao compdésito, essencialmente na transigdo da in-
terface junto ao compdsito e a liga Ti6Al4V. Ja a ligagdo produzida para o sistema
Ti6Al4V/Hastelloy apresentou maior valor de resisténcia ao corte (274 MPa) para tem-
peratura de processamento de 970 °C. A fratura também n&o se propagou uniforme-
mente, propagou-se entre liga Hastelloy e a interface. A superliga a base de niquel

Hastelloy exibe fratura intergranular e a liga Ti6Al4V exibe fratura por clivagem.
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ABSTRACT

The study focused on evaluating the potential of a brazing alloy produced by magne-
tron sputtering for joining Ti6Al4V with a Ti-B4C composite and the nickel-based sup-
eralloy Hastelloy C-276. Joints produced with the Ti/Ag-Cu brazing alloy were com-
pared with commercial alloys, Ag-Cu, TiCuNi, and TiNi67, due to the limitation of com-
mercial alloys requiring processing temperatures above 1000 °C and resisting service
temperatures exceeding 350/400 °C due to the segregation of (Ag) at the interface of
the joints. The aim of this study was to avoid the formation of (Ag) at the interface and
enable brazing at temperatures below around 1000 °C. The joints were processed in
a vacuum furnace with a dwell time of 30 minutes. The influence of processing condi-
tions on the chemical and microstructural characteristics of the interfaces and the in-
fluence of processing conditions on the final mechanical properties of the interfaces
were evaluated. The results showed that the Ti/Ag-Cu alloy allowed for connections at
lower temperatures, around 970 °C, compared to the commercial alloys TiNi67 and
TiCuNi. The formation of Ti-Cu layers in the Ti/Ag-Cu alloy prevented the segregation
of (Ag), and the use of a Ti-B4C composite showed innovative potential because hard-
ness maps of the connections obtained with the composite exhibited homogeneous
hardness values. It was observed that the B4C reinforcement particles were dispersed
in a Ti(a)-enriched matrix with Ag and Cu, which did not cause significant changes in
the base materials or the interface. For the Ti6AI4V/Ti-B4C system, the hardness map
of the connection processed with the Ti/Ag-Cu alloy showed a softer, albeit thin, con-
tinuous region composed of (Ag) with an average hardness value of 287 HV0.01, close
to the Ti-B4C composite, which blended with Ti-Cu-rich phases. The highest shear
strength value for the connections made was (256 MPa). It was observed that there
was a mixed surface with intergranular and cleavage fractures, and the fracture oc-
curred near the composite, mainly at the interface transition between the composite
and the Ti6Al4V. In contrast, the connection produced for the Ti6Al4V/Hastelloy sys-
tem exhibited a higher shear strength value (274 MPa) at a processing temperature of
970 °C. The fracture also did not propagate uniformly; it propagated between the Has-
telloy C-276 and the interface. The nickel-based Hastelloy superalloy showed an inter-

granular fracture, while the Ti6AI4V alloy exhibited cleavage fracture.
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Figura 133 — Imagem de MEV no modo de eletrées retrodifundidos, e mapa de distribuicao
elementar da interface resultante do processamento com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C.
Imagem 133-a, interface; 133-b, titanio; 133-c, aluminio; 133-d, prata; 133-e, cobre; 133-
f, NIQUEL; 133-, CrOMO. ..ottt et aeaeneas 175

Figura 134 — Imagem de MEV no modo de eletrbes retrodifundidos, e mapa de distribuicao

elementar da interface resultante do processamento com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C.
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1 MOTIVAGAO

A implementacdo de novos materiais nas industrias automovel e aeronautica re-
quer o avango das técnicas de processamento para garantir os requisitos de servico,
tais como, redugao de peso em componentes estruturais, elevada resisténcia especi-
fica, resisténcia a corrosao, resisténcia a altas temperaturas, quando sujeitos a ambi-

entes hostis, e reducao de custos cada vez mais exigente.

As ligas de titanio destacam-se nas industrias aeronautica, aeroespacial, automo-
vel e biomédica, porque apresentam propriedades, como baixa densidade, elevada
resisténcia mecanica especifica e excelente resisténcia a corrosao, sendo, por isso,
materiais com elevada competitividade no mercado, quando comparados aos materi-
ais estruturais tradicionalmente utilizados. A selegdo e o controlo de técnicas de liga-
¢ao adequadas € uma das etapas essenciais para que a industria considere as ligas
de titdnio capazes de atender as suas exigéncias, nomeadamente, a redugao de peso
em componentes estruturais, elevada resisténcia especifica, resisténcia a corroséo, e

as altas temperaturas, quando sujeitos a ambientes agressivos [1-6].

Importa sublinhar que a demanda da industria para integrar componentes resisten-
tes a altas temperaturas em estruturas complexas tem impulsionado a ligagéo de di-
ferentes materiais (e.g. ligas a base de titanio (Ti6Al4V, y-TiAl), materiais compdsitos
de matriz de titénio, agos de elevada resisténcia, ligas de nidbio, e superligas a base
de niquel). Para estes materiais a brasagem, ligagdo por difusdo no estado sdlido,
brasagem por difusdo, sdo os métodos de unido mais utilizados no processamento de

ligacdes que envolvam a ligacao entre ligas de titanio e diferentes materiais [1, 7-10].

A dificuldade em evitar a inducédo de tensdes residuais durante os processos de
soldagem das ligas de titanio e, em especial, na ligagcéo dissimilar delas, indicam a
necessidade do desenvolvimento de outras tecnologias, especialmente de processos
como a brasagem e a ligacéo por difusao no estado solido [11-14]. A brasagem des-
taca-se por ndo necessitar da aplicacao de elevadas pressodes, por permitir o proces-
samento a temperaturas relativamente baixas e tempos curtos, além de induzir baixas

tensdes residuais [11,14-16]. O controlo das variaveis de processamento e a escolha
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da liga de brasagem mais adequada é essencial para obter uma interface isenta de
defeitos e uma ligagdo mecanicamente resistente [7,17-19].

Em ligagdes dissimilares de ligas de titanio, as ligas de brasagem comercialmente
disponiveis, consistem no eutéctico Ag-Cu, permitem o processamento de ligagdes a
temperaturas na ordem de 800 °C. No entanto, apresentam a desvantagem de impos-
sibilitar o funcionamento das juntas a temperaturas de servigo superiores a 350 °C
/400 °C. Essa limitagdo prende-se com a intensa segregacdo de prata para a zona
central da interface que origina extensas zonas constituidas por (Ag). Por outro lado,
as ligas de brasagem utilizadas para aplicagbes a alta temperatura, como as ligas a
base de titanio, requerem, frequentemente, que as ligagdes sejam processadas a tem-
peraturas superiores a 1000 °C, que alteram as propriedades mecanicas dos materi-

ais.

No presente trabalho, utilizou-se uma liga de brasagem produzida por pulverizag&o
catodica consistindo numa folha de Ti revestida por finas camadas de prata e cobre,
com o objetivo de realizar o processamento de ligagdes dissimilares a temperaturas
mais baixas que as ligas comerciais a base de titdnio (menores que 1000 °C), man-
tendo as temperaturas de servigo elevadas proximas das temperaturas de servigo dos
materiais de base. Isso pode ser atingido devido a espessura das camadas de prata
e de cobre depositadas numa folha de Ti que permite evitar ou diminuir a formagao de
(Ag) na interface.

O principal objetivo deste trabalho centrou-se na avaliagdo do potencial de utiliza-
¢ao de ligas de brasagem produzidas por pulverizagado catddica por magnetrdao de
prata e cobre sobre folha titdnio no processamento de ligagdes dissimilares constitui-
das pelos seguintes sistemas: 1) liga Ti6Al4V e compdsito de matriz de titanio (CMT)
reforgado com particulas de B4C; e 2) liga Ti6Al4V e superliga a base de niquel (Has-

telloy C-276), em comparagdo com ligas comerciais a base de titéanio e a base de prata.

Foram considerados os seguintes objetivos secundarios:

« estudar a influéncia das condi¢cdes de processamento nas caracteristicas qui-
micas e microestruturais das interfaces;
» investigar a influéncia das condi¢cbes de processamento nas propriedades
mecanicas finais das interfaces.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo apresentam-se os materiais utilizados neste estudo, de modo a
contextualizar as suas principais caracteristicas e aplicagcdes relacionadas a altas tem-
peraturas. Em seguida, sdo também apresentados os fundamentos das técnicas de
ligagcdo de brasagem convencional e brasagem por difusdo, bem como estudos da
literatura relacionados as técnicas de brasagem que envolvam as ligas a base de prata

e titanio.

2.1 MATERIAIS RESISTENTES A ALTA TEMPERATURA

2.1.1 Ligas de titanio

As ligas de titanio sdo cruciais para aplicagdes estruturais quando comparadas a
materiais convencionais, como ligas de magneésio e ligas de aluminio, e destacam-se
em aplicagdes que exigem temperaturas de servigo até cerca de 500 K, pela excelente
resisténcia mecanica especifica, resisténcia a oxidacao e excelente resisténcia a cor-
rosao (figura 1). Porém, a temperaturas maiores que 500 K, apesar de a resisténcia
especifica das ligas de titénio constituir vantagem, a temperatura maxima de aplicagéo

é limitada por seu comportamento de oxidagao [1, 2, 20].
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Figura 1 — Relacado da resisténcia mecanica especifica em funcao da
temperatura para diferentes materiais. Adaptado de [2, 20].
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As propriedades mecanicas do titdnio comercialmente puro (cp), como a tenséo
limite convencional de proporcionalidade a 0,2% e a tens&o de ruptura a tragao podem
ser maximizadas pela adicao de elementos de liga. A partir de combinacéo de dife-
rentes elementos de liga, é possivel obter ligas de titdnio com as propriedades meca-
nicas desejadas [1,2,20]. No entanto, apesar dessas propriedades atrativas, a sua
aplicacao é limitada devido a rigidez especifica relativamente baixa, resisténcia ao
desgaste e propriedades térmicas. Relativamente a este tema, melhorar as proprie-
dades mecanicas em materiais a base de titanio, tém sido publicados estudos siste-
matizado cujo objetivo & desenvolver uma variedade de compositos de matriz de tita-

nio utilizando reforgos de particulas ceramicas [9,21-26].

2.1.1.1 Liga Ti6Al4V

O desenvolvimento da liga Ti6Al4V (Ti-64 ou TC4) no Instituto de Tecnologia de
lllinois, nos Estados Unidos, no inicio da década de 1950, foi um marco na histéria
para industria. Essa liga destaca-se, dentre as ligas de titanio mais utilizadas na in-
dustria, pela excelente combinagao de propriedades mecénicas e quimicas (tabela 1),
além de representar mais de 60% de todas as ligas de titanio produzidas nos Estados
Unidos e na Uni&o Europeia [1,2,27].

Tabela 1 — Dados relativos as propriedades mecanicas do titanio comercialmente puro (cp)
e das ligas de titanio. Adaptado de [1,2].

Composigao qui-

- pr:)‘:]cdaeral) Dureza (HV) E (GPa) :T\Ill)l(’),az) (I\IITITa ) A (%) K (MPa m'?)
Ti 100 100-145 140 235 50 -
Ti-6Al-4V 300-400 110-140 ffg(') ?236 13-16 33-110
Ti-6Al-6V-2Sn 300-400 110-117 fgg(‘) 11(%%%' 10-19 30-70
THOATZSN-AZE- 330400 114 W0y R 1316 30-60

Ti'g‘:n';f_q;zr' 340 114 990 1010 13 70

*HV= dureza Vickers, E= médulo de Young, Rp0,2= tens&o limite convencional de proporcionalidade
a 0,2%, Rm= tensé&o de ruptura, A= alongamento, K= tenacidade a fratura

Esta liga é bifasica (a+p) e devido as suas propriedades, como a baixa massa
volumica, 4,3 g.cm3, excelente resisténcia a corrosdo, elevada resisténcia mecanica

especifica e biocompatibilidade permite que ela seja utilizada em diferentes
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aplicacdes [1,2,4-6]. Aplica-se na industria biomédica em implantes dentarios, préte-
ses de joelhos ou da anca, tornando-a atraente devido a sua elevada biocompatibili-
dade e resisténcia a corrosdo. A resisténcia a corrosdo € fundamental nas industrias
petroquimica e naval para componentes estruturais e tubagens. As industrias auto-
movel, ferroviaria, aeronautica, aeroespacial e construcdo naval, impulsionadas por
maiores restricdes financeiras e preocupacdes ambientais, buscam, cada vez mais,
reducao de peso de pecgas estruturais e componentes e melhoria da eficiéncia no ser-
vico e desempenho de estruturas e motores ou sistemas de propulséao [1,2,27].

O aluminio e o vanadio sdo elementos estabilizadores da fase a e B, respetiva-
mente. O controlo das fragcdes volumicas das fases a e B presentes a temperatura
ambiente € um processo fundamental pelo qual € possivel obter-se modificacbes
significativas na microestrutura e nas propriedades mecanicas para o fabrico de dife-
rentes componentes [1,2].

Entre os materiais a base de titénio, a liga Ti6Al4V foi a primeira considerada re-
sistente a temperaturas relativamente elevadas, por apresentar temperatura maxima
de servigco de aproximadamente 315 °C com elevada resisténcia mecanica especifica
[1,2]. Esse limite superior ndo € determinado pela resisténcia a altas temperaturas ou
resisténcia a fluéncia, mas por sua resisténcia a oxidacao, especialmente em compa-
racao a superligas a base de niquel. Temperaturas superiores a 480 °C, a liga Ti6Al4V
oxida e forma uma camada dura e quebradic¢a enriquecida com oxigénio, chamada “a
-case” [28]. Essa camada tem efeitos negativos como a redugéo drastica na ductili-
dade e resisténcia a fadiga [2].

O efeito da temperatura no modulo de Young especifico de diferentes materiais
esta representado na figura 2. Mesmo que o desempenho da liga Ti6Al4V parega in-
ferior ao das ligas TiAl e NiAl, ha aplicagdes que admitem baixas temperaturas de
servigo. Para aplicagdes estruturais, como palhetas de turbinas de motores a jato, ha
regides onde sdo admissiveis temperaturas de servigo de cerca de 315 °C, a liga
Ti6Al4V consegue manter a sua resisténcia especifica mais elevada e excelente re-
sisténcia a fadiga [2,20,29].

Na figura 3, as propriedades especificas da liga Ti6Al4V sdo comparadas ao ago
de alta resisténcia 34 CrMo 4, a liga de aluminio de alta resisténcia Al 7075 e a liga

de magnésio de alta resisténcia AZ 80. As colunas pontilhadas representam a tens&o
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de cedéncia especifica. As colunas listradas representam resisténcia a fadiga especi-
fica e as colunas cinzentas corresponde ao modulo de Young especifico, respetiva-
mente. Uma das grandes vantagens da liga Ti6Al4V em aplicacbes de componentes
para industria automaovel consiste no facto de apresentar valores de tenséo limite de
proporcionalidade especifica e resisténcia a fadiga especifica muito superiores a das
ligas de aluminio (Al 7075), magnésio (Mg AZ 80) e do aco de alta resisténcia 34 CrMo
4, em especial a temperaturas muito acima da ambiente, principal fator que conduziu
a sua crescente aplicacdo quando se considera o fabrico de materiais com requisitos

de elevada resisténcia a fadiga especifica [2].
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Figura 2 — Evolugao do Médulo de Young especifico em fungado da temperatura
para diferentes materiais estruturais. Adaptado de [2,20,29].
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Figura 3 — Relagao entre propriedades especificas (YS/p, oo/p e %$E_/p) para mate-
riais estruturais. YS/p tensdo de cedéncia especifica (colunas pontilhadas), resis-
téncia a fadiga especifica oo/p (colunas listradas) e médulo de Young especifico

$£/lp (colunas cinzentas), para diferentes materiais estruturais [2].
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2.1.1.2 Compésito de matriz de titanio reforgcados por particulas de
B4C

Os compdésitos de matriz de titanio (CMTs) fazem parte da grande variedade de
compositos de matriz metalica (CMMs) existentes, caracterizados por apresentarem
melhor resisténcia ao desgaste, maior médulo de Young e maior estabilidade térmica
que as ligas de titanio. Estas sédo as razdes pelas quais estes materiais sdo bastante
promissores para a producdo de componentes em diferentes industrias, homeada-

mente, a aeronautica, aeroespacial e biomédica [9,22,25,26,29,30].

Na literatura, sao citados varios trabalhos de CMTs que utilizam como reforgo par-
ticulas ceramicas de elevada dureza e resisténcia ao desgaste [22,25,26]. Os reforgos
de particulas ceramicas como TisSiz, CrB, B4C [30-33], SiC [34] e TiC [35] s&do respon-
saveis por melhorar as propriedades mecanicas desses materiais em diferentes apli-
cacoes [30-33].

O desenvolvimento de componentes aeronauticos avangados, tais como discos de
compressor e palhetas de ventilagdo sao potenciais aplicagbdes para a utilizagcdo em
compositos de matriz de titanio reforgados com particulas ceramicas, em funcao da
elevada resisténcia a fadiga e a fluéncia, da resisténcia ao desgaste, especialmente,
resisténcia e rigidez especifica em comparacgdo as ligas de titénio, ligas de niquel,
acos e ligas de aluminio [1,2,27,29,36].

Ao comparar o médulo de Young especifico a resisténcia mecanica especifica nas
diregdes longitudinais e transversais, verifica-se que os CMTs se destacam por man-
ter o compromisso de elevado mdodulo de Young e resisténcia mecéanica especifica
nessas diregdes (figura 4). Apesar de os compositos de matriz polimérica (CMPs) se-
rem os principais concorrentes dos CMTs, por apresentarem melhores propriedades,
os CMTs revelam-se, ainda, interessantes em aplicagdes que necessitam de elevada

resisténcia ao desgaste [37].

A temperaturas até cerca de 650 °C, os CMTs destacam-se em relagdo as ligas de
niquel e aos intermetalicos TiAl e TisAl, pois oferecem excelente resisténcia mecanica

especifica (figura 5) [8, 9].

Apesar de haver poucos estudos sobre CMTs que utilizam o B4C diretamente como

reforco, existem inumeros estudos sobre compositos de matriz metalica de aluminio
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e magneésio que utilizam o B4C como reforgo e demonstram excelentes resultados em

relagdo ao aumento da resisténcia, ao desgaste e resisténcia a corrosao.

LN S e | T T I B L L |

Temperatura ambiente Gr/Epoxi \o
100 ¢ B

L CMT’s

§ TIAl _ /\\®

i i Vidro/Epoxy (L) )‘
7_

Médulo de Young especifico [GPa.Mg'.m"3]

I Ago & ]
- Ligas de Ni Soi o
Ligas a<l-all Proximo-a-Ti
Ti2AINb
10F -
(L) : Longitudinal
~ Gr/Epoxi (T): Transversal
Vidro/Epoxi
i 1 IS T G W 1 n g——g=g = g-g- ¥
10 100 1000

Resisténcia especifica [MPa.Mg'.m"3]

Figura 4 — Comparagao entre a resisténcia mecéanica especifica e
moédulo de Young especifico, para diferentes materiais. Adaptado
de [37].

60
50
40
30

2013 TiAl

10l- ~-IN718

Tensao limite de proporcionalidade es-
pecifica Ro,2/P

A 1 A 1 A

L A
0 200 400 600 800 1000 1200

Temperatura [ °C]

Figura 5 — Comparagcdo da tensao limite de proporcionalidade espe-
cifica em funcdo da temperatura, para diferentes materiais CMTs.
Composito de matriz de titanio (CMT). Adaptado de [2].

Baradeswaran et al. [32] avaliaram a influéncia do teor de B4C nas propriedades

tribologicas de um compadsito de matriz de aluminio e observaram que os compdsitos
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apresentavam resisténcia ao desgaste bastante superior em relagédo ao material base

da matriz.

Em outro trabalho, Rajesh et al. [33] avaliaram o efeito da percentagem de B4C na
resisténcia ao desgaste de compdsitos de matriz de aluminio produzidos por fundi¢ao
e observaram que o aumento da percentagem de reforgo provocava a aumento na

resisténcia ao desgaste dos compaositos.

O grande objetivo da adigao de B4C a matriz de titanio € a criagao in situ dos pro-
dutos de reacéo TiC e TiB ou TiB2 que desempenham o papel de refor¢co no compadsito.
Varios investigadores [32,33,38,39] reportaram a evolugdo da microestrutura ao longo
da reacao entre a matriz de titanio e o B4C, mostrando que os produtos da reagao sao
TiC e TiB ou TiB2 (figura 6).

TiC + TiB;

Figura 6 — Representagao esquematica da evolugao da microestrutura de re-
acao entre particulas de reforgo e a matriz de titanio. Adaptado de [39].

Os produtos de reagao TiC e TiB funcionam como particulas de reforcos de qualidade,
devido a grande estabilidade termodinamica, boa ligagao interfacial e coeficiente de expanséo

térmica semelhante ao da matriz de titanio [32,33,38,39].

2.1.2 Superligas a base de niquel

As superligas a base de niquel sdo materiais de alto desempenho, isto é, desen-
volvidos para aplicagbes em altas temperaturas, onde os elementos de liga contri-
buem para as propriedades destas ligas, sendo que a sua importéncia cresceu du-
rante as ultimas quatro décadas em funcdo do grande numero de aplicagdes na in-
dustria automovel, ferroviaria, aeronautica, aeroespacial, construgao naval e petroqui-
mica, que necessitam de materiais com elevada resisténcia a corrosao e oxidacgéo a
altas temperaturas, além de combinarem boa resisténcia a fadiga e a fluéncia, bem

como a ductilidade [40-43].
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As superligas a base de niquel, quando comparadas as demais superligas, sao as
mais utilizadas, em funcao das suas caracteristicas, apesar do alto custo. A tabela 2
apresenta um esquema com a classificacdo das superligas a base de niquel, ferro e

cobalto.

Tabela 2- Classificacdo das superligas a base de niquel, ferro e cobalto. Adaptado de [42].

Superligas a base de niquel Superligas a base de ferro Superligas a base de cobalto
Inconel (587, 597, 600, 601, Incoloy (800, 801, 802, 807, 825, Havnes 188
625, 706, 718, X-750) 903, 907, 909) y
Nimonic (75, 80A, 90, 105, 115, A-286 L-605

263, 942, PE.11, PE.16, PK.33)

René (41, 95) Alloy 901 MAR-M918
Udimet (400, 500, 520, 630,

700, 710, 720) Discaloy MP35N
Promet 860 Haynes 556 MP159

Astroloy V-57 Stellite 6B
M-252 - Elgiloy

Hastelloy (C-22, G-30, S, X) - -
Waspaloy - -

Unitemp AF2-IDA6 - -
Cabot 214 - -

Haynes 230 - -

Entre as superligas a base de niquel, ferro e cobalto, as superligas a base de niquel
apresentam uma estrutura cristalina cubica de face centrada (CFC) a temperatura am-
biente, as superligas a base de ferro estrutura cubica de corpo centrado (CCC) e as
superligas a base de cobalto estrutura hexagonal compacta (HC). Além disso, as su-
perligas a base de niquel, apresentam a matriz constituida por uma fase austenitica a
temperatura ambiente. Portanto, as superligas a base de niquel apresentam muitas
vantagens devido a estrutura CFC, como a existéncia de multiplos sistemas de desli-
zamento, favorecendo a boa ductilidade e conformabilidade com minima textura, apre-
sentando grande capacidade de manter resisténcia a tragéo, a rotura e boas proprie-
dades de fluéncia em temperaturas homologas muito mais altas do que as ligas de
matriz CCC, por varios fatores, incluindo o excelente modulo de elasticidade e a alta
difusividade que os elementos secundarios possuem neste tipo de matriz [40,41,43].

32



As superligas a base de niquel podem ser endurecidas por solugdo solida, pela
presenca de carbonetos nas fronteiras de grao e por precipitagdo de fases intermeta-
licas. As superligas a base de niquel e a base de ferro, endurecidas por precipitacéo,
destacam-se em relagédo as superligas a base de niquel e as superligas a base de
ferro endurecidas por solugéo sélida, por serem mais resistentes mecanicamente até
cerca de 1300 °F. O efeito da tens&o de rotura de superligas forjadas sob diferentes
condi¢gdes de endurecimento em relagdo a temperatura esta apresentado na figura 7

[40,41,43].
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Figura 7 — Valores da tensao de rotura referente aos diferentes meca-
nismos de endurecimento em superligas forjadas. Adaptado de [40].

Cumpre sublinhar que nas industrias aeronautica e aeroespacial, a utilizagado das
superligas a base de niquel em motores a jato representa cerca de 50% do peso total
dos componentes utilizados em regides que requerem altas temperaturas, entre os

900 °C e 1300 °C, em relagédo aos demais materiais utilizados (figura 8) [41].

Essas superligas a base de niquel apresentem elevada massa volumica de cerca
de 7,8 g.cm a 8,9 g.cm, aproximadamente duas vezes maior que a massa volumica
do titanio puro (::4,5 g.cm?) e trés vezes maior que a massa volimica do aluminio
puro (::2,8 g.cm), e operam acima dos 550 °C. As ligas de titanio, que possuem uma
menor massa volumica (::4,0 g.cm™ a 4,5 g.cm=), sdo a segunda classe de materiais
mais utilizados, uma vez que o principal objetivo é reduzir o peso do motor, mas o seu

uso é restrito a componentes que requerem temperatura inferior a 550 °C. A figura 9
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mostra a representacdo esquematica das superligas a base de niquel e ligas de titanio

utilizadas em componentes de turbinas de motores a jato [40,41].

25% Ligas a base de Titanio

16% Ligas a base de Ferro

8% Ligas a base de Aluminio

4% Compositos

47% Ligas a base de Niquel

Figura 8 — Distribuicdo, em peso, de materiais utilizados
em componentes nas industrias aeronautica e aeroespa-
cial. Adaptado de [41].

Compressor de baixa pressao

Ligas a base de titanio ou a base Camara de combustao
de niquel Ligas a base de niquel &

Pas de turbina
Ligas a base de titanio

Pas de turbina
Ligas a base de niquel

Compressor de alta pressao
Ligas a base de titanio ou a
base de niquel

Caixa da turbina
Composito

Figura 9 — Representacdo esquematica dos componentes de turbinas de motores a jato
que utilizam superligas a base de niquel e ligas a base de titanio. Adaptado de [41].

2.2 TECNICAS DE LIGAGAO

Neste subcapitulo apresenta-se uma contextualizag&o das técnicas de ligacao de

brasagem convencional e brasagem por difusdo aplicadas as industrias automoével e

aeronautica.
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A utilizagdo pratica de novos materiais nas industrias automodvel e aeronautica re-
quer o avango das técnicas de ligagao para garantir o atendimento a requisitos de
servico, tais como: reducao de peso em componentes estruturais; elevada resisténcia
especifica; maior resisténcia a corrosdo, mais resisténcia a alta temperatura, quando
sujeitos a ambientes hostis, e redugdo de custos cada vez mais exigentes. A dificul-
dade em evitar a formacgao de tensdes residuais e a possibilidade de fissuracgao a frio
durante a soldadura de diferentes materiais potenciam a utilizagao de outras técnicas
de ligagdes, nomeadamente: ligagao por difusdo estado sélido; brasagem e brasagem
por difusdo, que séo técnicas bem conhecidas por produzirem liga¢gdes de boa quali-

dade com elevada resisténcia mecanica [13,14,16].

2.2.1 Brasagem convencional

A brasagem € uma técnica de ligagao de indole quimica, na qual a ligagao é pro-
movida pela reagdo de um liquido (resultante da fusdo da liga de brasagem) com os
materiais de base que se pretende ligar, sem que haja fusdo deles. A fase liquida
formada deve estar suficientemente fluida para que molhe os materiais de base e pre-
encha todas as cavidades existentes na interface pelo processo de capilaridade
[13,14,16].

Nessa técnica, o conjunto de materiais envolvidos € aquecido, usualmente em va-
cuo, com a aplicacao de presséo de contacto e, com o aumento da temperatura, pro-
move-se a interdifusdo dos elementos que compdem a liga de brasagem e os materi-
ais de base. Mesmo que nado seja necessario que a liga de brasagem se encontre
totalmente no estado liquido a temperatura de processamento, € obrigatéria a forma-
¢ao de uma fase liquida na zona adjacente aos materiais de base. O liquido formado
flui e preenche os espagos vazios na interface, resultantes da irregularidade das su-
perficies dos materiais, dissolvendo parte do material de base [11,12,16,44].

Os materiais utilizados em aplicagdes estruturais, na pratica, apresentam compo-
sicdo quimica e microestrutura mais complexas, e a camada intermédia ndo € com-
posta pelos mesmos elementos do material de base. A reag&o do liquido com o ma-
terial, ou os materiais de base, ndo origina exclusivamente a formagéao de solugdes
sélidas, mas também de diversos compostos. As interfaces resultantes de ligagdes
dissimilares ndo apresentam homogeneidade quimica ou microestrutural apés o
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processamento, e caracterizam-se, em regra, por serem constituidas por varias ca-
madas de rea¢do, com composi¢do quimica, morfologia e espessura variavel. A ho-
mogeneizac&o entre o material de base e a interface s6 € obtida mediante a realizagdo
de tratamento térmico posterior, que podera nido ser economicamente viavel
[24,26,27,29].

Para garantir que juntas sas sejam formadas, € necessario o controlo algumas va-

riaveis de processo, tais como [11,13,14,16,45]:

o tipo de liga selecionada;

» atemperatura de processamento;

* apressao aplicada;

- as taxas de aquecimento e arrefecimento;
» aqualidade superficial das interfaces;

» 0 contacto com a superficie a unir.

Cumpre referir que alguns requisitos devem ser considerados [11,13,14,16,45], es-

pecificamente:

» atemperatura de brasagem deve ser, habitualmente, 20 °C a 30 °C su-
perior a temperatura de liquidus da liga de brasagem, o que permitira a
total fluidez do liquido formado, fator determinante para que sejam obti-
das ligagdes estanques;

* a pressao aplicada denominada «de contacto» deve ser na ordem das
dezenas de Pa, o que favorecera contacto intimo entre os materiais en-
volvidos e, naturalmente, as reagdes que decorrem no processo (oxida-
cao-reducao, dissolugdo).

Note-se que essa técnica apresenta as seguintes vantagens [11,13,14,16,45]:

» possibilita a utilizagao de temperatura de brasagem relativamente baixa;
» permite a ligagdo de materiais de base dissimilares;
» induz baixas tensdes térmicas e mecanicas.

Na brasagem, as interfaces sdo processadas a temperatura relativamente baixa, o
gue minimiza a alteragao dos materiais de base. A zona de ligag&o resultante consiste
de uma camada de dimenséao reduzida, quando comparada, por exemplo, a zona de
ligacédo observavel em interface obtida por soldadura composta por zona afetada ter-
micamente e por zona de fusdo. Além disso, os tipos de fornos utilizados na brasagem
permitem controlar mais o ciclo térmico da zona de ligagdo, permitindo também taxas
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de aquecimento-arrefecimento elevadas sem alterar os materiais de base e obtendo

interface mais homogénea.
Contudo, as desvantagens que estao associadas séo [11,13,14,16,45]:

» a resisténcia mecanica da brasagem convencional € dependente da re-
sisténcia mecanica da liga de brasagem e das fases formadas na inter-
face apos a solidificacéo, que podem apresentar propriedades distintas
dos materiais de base;

» atemperatura de brasagem é limitada a temperatura de fusdo da liga de
brasagem (inferior a do material de base);

» 0 aparecimento de fases frageis que resultam da reagdo do material
base com a liga de brasagem.

Relativamente ao processamento de ligagcdes por brasagem, este pode acontecer
em diferentes fornos, em particular: fornos de resisténcia elétrica em atmosfera de gas

inerte ou em vazio, fornos de indugao de alta frequéncia e fornos de infravermelho.

Nos fornos de resisténcia elétrica, o método de aquecimento pode ocorrer em at-
mosfera de gas inerte ou em vazio. Todos os materiais envolvidos s&o submetidos ao
ciclo térmico de brasagem, o que pode provocar altera¢gdées na microestrutura dos ma-
teriais de base. No entanto, este tipo de forno permite que o processo seja facilmente
automatizavel e adaptavel a grandes séries, sendo uma alternativa econémica e mais
viavel [45,46].

Nos fornos de indugao de alta frequéncia e por infravermelhos, o método de aque-
cimento é localizado e caracteriza-se por confinar o calor a zona de ligagdo. Os fornos
de inducéo de alta frequéncia permitem efetuar aquecimentos rapidos (a temperatura
de processamento € atingida entre cerca de 10 a 60 segundos). Os componentes a
ligar sdo colocados no interior ou perto de uma bobina por onde passa corrente alter-
nada que induz o aquecimento da zona pretendida. Nos fornos por infravermelho, o
calor & produzido por radiagado, mediante a utilizagdo de fontes (lampadas) que ope-
ram a frequéncias situadas abaixo da frequéncia da radiagao vermelha do espetro de
luz visivel, o que permite restringir o aquecimento dos componentes a zona de ligagéo
[46].

Assim, a escolha adequada dos métodos de aquecimento utilizados nessa técnica
permite alcangar excelentes desempenho em ligagdes por brasagem em componen-

tes ligados em servico [7,8,12,17-19,47-50].
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2.2.2 Brasagem por difusao

A brasagem por difus&o, tal como a brasagem convencional, requer a intervengéo
de uma fase liquida no processamento das ligagdes. A brasagem por difusao apre-
senta-se como alternativa a ligagao por difusdo no estado sélido, quando se torna
proibida a utilizagdo de elevadas temperaturas e pressdes de processamento, por
provocarem a alteracdo do material de base, uma vez que a ligagédo por difusdo no
estado solido é processo totalmente conduzido no estado sélido, e requer a aplicagao
de elevadas pressoes (tipicamente entre 10 MPa e 100 MPa) [12,13,45].

A brasagem por difusdo apresenta algumas vantagens em relagdo a brasagem
convencional como, por exemplo, temperatura relativamente baixa e reduzida presséo
de processamento. E em relagao a ligagéo por difusdo no estado sélido, posto que
nesta técnica s&o produzidas interfaces com a estrutura e resisténcia do material de
base) [45].

Na brasagem convencional, é necessario utilizar pressdao, mesmo que de contacto,
com o0 aumento da temperatura que promova a interdifusdo dos elementos que com-
pdem a liga de brasagem e os materiais de base. Ambas sdo de indole quimica e
necessitam que parte da liga de brasagem se torne liquida. Ja no caso na brasagem
por difusdo, ndo ha necessidade de pressdes elevadas, pois provocam degradagao
no material de base. Nesse caso, a temperatura induz a interdifusdo no sistema, entre

materiais de base e camada intermédia.

O mecanismo de brasagem por difusdo consiste no aumento da temperatura que
induz a interdifusdo no sistema e a fase liquida podera surgir por algumas razdées,

particularmente [13,45]:

» temperatura de fusdo da camada intermédia excedida;
» interdifusdo na camada intermédia (pode originar uma liga com ponto de
fusao inferior a temperatura de brasagem);
» interdifusdo entre materiais de base e camada intermédia.
Apos a formagao do liquido, considera-se que o processo de brasagem por difuséo
tem trés etapas: dissolucdo, solidificagdo e homogeneizagédo, sendo que a difuséo

esta essencialmente controlada pelos seguinte fatores [13,45]:
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» temperatura;

» tempo de estagio;

» solubilidade mutua dos materiais envolvidos;

» quantidade de elementos disponiveis para difundir.

Embora n&o seja necessario que a totalidade da interface, a camada intermédia,
se encontre no estado liquido a temperatura de processamento, é obrigatoria a for-
macéao da fase liquida na zona adjacente aos materiais de base. Essa camada inter-
meédia pode ser assumida como parte da interface que vai estar no estado liquido. O
liquido formado flui e preenche os espacgos vazios na interface, resultantes da irregu-
laridade das superficies dos materiais, dissolvendo parte do material de base bem
como contaminagdes superficiais. A temperatura de processamento, em condigées
ideais, a interdifusdo entre os materiais de base e a camada intermédia origina a soli-
dificacao isotérmica do liquido e, posteriormente, a homogeneizacgao total entre a in-
terface e os materiais de base. A magnitude da difusdo dependera da temperatura e
do tempo de estagio de brasagem, da quantidade de elementos da camada intermédia
disponiveis para se difundirem e da solubilidade mutua entre os materiais de base e
a camada intermédia. Assim, a selegao criteriosa das variaveis de processamento
(temperatura de brasagem, tempo de estagio e tipo de camada intermédia) torna-se

indispensavel para que o processo seja bem sucedido [13,45].

2.3 LIGAS DE BRASAGEM

Como ja foi dito, a técnica de brasagem possui versatilidade porque se pode aplicar
a inumeros sistemas compostos por diferentes materiais. Por esta razdo, a junta pro-
duzida possui morfologia, estrutura, composi¢ao e espessura variavel, de acordo com
a selecado das ligas de brasagem que sdo essenciais para obter uma ligagao com éxito.
De seguida, sdo apresentados estudos da literatura que evidenciam a aplicagao das

ligas de brasagem a base de prata e titanio em ligacdes que envolvam a liga Ti6AI4V.

2.3.1 Brasagem com ligas a base de prata e titanio

Note-se que quando ha necessidade de ligar materiais dissimilares, a brasagem

apresenta-se como processo altamente eficiente, porque é possivel obter interfaces
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com a estrutura e a resisténcia do material de base, a temperatura e pressao relativa-
mente baixas, além de baixas tensdes residuais de origem térmica de acordo com a

liga de brasagem selecionada [11,14-16].

Importa ressaltar que o titénio e as suas ligas sao predominantemente unidos com
ligas de brasagem a base de prata (Ag-Al, Ag-Cu, Ag-Cu-Ti) [14,16,18], de titanio
(TiCuNi) [13], aluminio (Al-Si, Al-Mn) [18], paladio (Pd-Au-Cu, Pd-Cu-Ni) [14], e titanio
e zirconio (Ti-Zr-Cu -Ni, Ti-Zr-Cu-Ni-Be) [14,18]. A maioria das ligacbes com titanio e
as suas ligas sao realizadas com ligas de brasagem convencionais a base de prata e
de titanio [13,14,16,18].

Nas ligagdes que envolvem Ti6Al4V e ligas de brasagem convencionais de Ag-Cu
(72Ag-28Cu, % ponderal), ha limitagdes em relacédo a temperatura de servigo (350 °C),
em func&do da formacéo de (Ag) na zona central da interface e da formacéao de inter-
metalicos [18]. As ligagdes obtidas podem exibir boa ductilidade, apesar da formagao
de intermetalicos do sistema Ti-Ag-Cu [14,16,18].

O processamento com ligas de brasagem a base de titanio, ligados com cobre ou
niquel, ndo apresenta essa limitagcdo, mas, geralmente, requer temperaturas de bra-
sagem superiores a temperatura de 3 transus (=985 °C) de Ti6Al4V para produzir li-
gacgdes. Nesse caso, a microestrutura da liga Ti6Al4V pode mudar de uma estrutura
com morfologia fina, para uma estrutura com morfologia mais grosseira no decorrer
do ciclo térmico de brasagem, e alterar as propriedades mecénicas da liga. Com a
utilizacdo das ligas Ag-Cu, ou com base em titanio, a ligagao é promovida pela forma-
¢ao de intermetalicos a base de Ti-Cu ou Ti-Ni, que podem deteriorar as propriedades
mecanicas das interfaces [14,17,50-52].

De seguida, apresentam-se alguns exemplos de estudos referentes ao processa-
mento de ligagbes por brasagem convencional e brasagem por difusdo, envolvendo a
liga Ti6Al4V nos quais € possivel perceber que as ligagdes que envolvem TiGAI4V,
com ligas de brasagem a base de titanio (TiNi67, TiCuNi), requerem temperaturas de
brasagem superiores (entre 930 e 1200 °C) relativamente as ligas de brasagem a
base de prata (entre 800 e 910 °C), para produzir ligagdes com qualidade. Os estudos

serao divididos em duas partes: para ligas de brasagem a base de prata e ligas de

brasagem a base de titdnio. Para as ligagdes realizadas com ceramicos, foram anali-

sadas apenas as interfaces Ti6Al4V/liga de brasagem.
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2.3.1.1 Brasagem com ligas a base de prata

Chan et al. [58] processaram ligagdes dissimilares para as ligas Ti6Al4V e a liga
TZM (Mo-0.5Ti-0,082r-0,015C, % ponderal), mediante a utilizagdo da liga de brasa-
gem (72Ag-28Cu % ponderal) com espessura de 100 um. As ligacdes foram efetua-
das para as temperaturas de 800 °C e 850 °C, com tempo de estagio entre 10 e 30
minutos. As interfaces apresentaram trés camadas distintas, identificadas por A, B e
C. Acamada A € a zona de difusdo em Ti6AI4V e as camadas B, C, D e E representam
a zona central da interface. Os autores também observaram que o aumento da tem-
peratura e do tempo de estagio promoveu a dissolugdo do titanio do metal de base
Ti6Al4V para a interface e formou preferencialmente intermetalicos do tipo Ti-Cu na
interface com o liquido, identificados nas camadas A e B para a ligagao processada a
800 °C (figura 10-a) e B e C para a ligagéo processada a 850 °C (figura 10-b), respe-
tivamente. Além disso, houve o crescimento excessivo da camada de reagdo com-
posta por intermetalicos Ti-Cu, de 2 ym (camada A) (figura 10-a para 10 yum (camada
B) (figura 10-b), quando as ligagdes foram processadas a 800 °C e 850 °C, respetiva-
mente. Ao aumentar a temperatura de brasagem e o tempo de estagio, o titanio reage
preferencialmente com cobre na liga de brasagem para formar intermetalicos do tipo
Ti-Cu e o teor de cobre na liga de brasagem é reduzido. Essa redugao do cobre na
interface resulta na formagédo de uma matriz rica em (Ag) (camada E). Além disso, o
intermetalico do tipo TizCus (camada B da figura 10-a ndo € mais observado e a ca-
mada de reacgéo interfacial € composta principalmente por TiCu (camada C da figura
10-b).

Do mesmo modo, Du et al. [59] estudaram liga¢des similares para a liga Ti6Al4V
processadas mediante a utilizagao da liga de brasagem (72Ag-28Cu % ponderal) com
espessura de 50 um. As ligagdes foram efetuadas entre os 800 °C e 900 °C, com
tempos de estagio compreendidos entre trés e vinte minutos, em fornos de resisténcia
e por infravermelhos. Verificou-se a formacao de camada de (Ag) na zona central da

interface para as ligacgoes.
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Ti6Al4V

Ti6Al4V

Figura 10 — Imagens de Microscopia Eletronica de Varrimento (MEV) das ligagbes por
infravermelho de Ti6Al4V/78Ag-22Cu. Processadas a: figura 10-a, 800 °C por dez minu-
tos; figura 10-b, 850 °C por vinte minutos. Adaptado de [53].

Os autores observaram que a temperatura de brasagem e o tempo de estagio afe-
taram a resisténcia ao corte das ligagdes, de acordo com as interfaces apresentadas
(figura 11-a e figura 11- b). A amostra processada a 800 °C por trés minutos, por in-
fravermelhos, apresentou a fratura na zona central da interface, com a presencga das
fases (Ag) e (Cu) (figura 11-a), caracterizando-se por apresentar fratura ductil (figura
11-b). Na amostra processada a 850 °C por 20 minutos, obtida por resisténcia, a fra-
tura ocorre na camada de reagéao, ao longo do intermetalico Ti>Cu (figura 12-a), ca-
racterizando-se por apresentar fratura fragil (figura 12-b). O aumento do tempo de
estagio promoveu a dissolugao do titanio do material de base para a interface e formou
preferencialmente compostos Ti-Cu na interface com o liquido e uma matriz rica em

(Ag), o que também foi observado por estudos realizados por Chan et al. [58].

Ti6Al4V Interface
-

WD ¢

Figura 11 — Imagens de MEV da ligagao por infravermelho de Ti6Al4V/78Ag-22Cu /Ti6AI4V
processada a 800 °C, durante 3 minutos. Imagem 11-a, sec¢ao transversal da interface fra-
turada; 11-b superficie de fratura. Adaptado de [54].
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Ti6Al4V ‘

Figura 12 — Imagens de MEYV da ligagao por infravermelho de Ti6Al4V/78Ag-22Cu /Ti6Al4V pro-
cessada a 850 °C, durante 20 minutos. Imagem 12-a, secc¢ao transversal da interface fraturada;
12-b, superficie de fratura. Adaptado de [54].

Em sintese, na figura 13 estao apresentados os resultados da resisténcia ao corte
em funcgao das variaveis de processamento, temperatura e tempo de estagio, obtidos
por Du et al. [54]. Verificou-se que, com o0 aumento do tempo de estagio, houve redu-
¢ao da resisténcia ao corte. Isso acontece porque, com 0 aumento do tempo, ocorreu
difusdo e crescimento excessivo de uma camada de reagdo composta por intermeta-
licos Ti-Cu, o que foi desfavoravel para a resisténcia das ligagbes ao corte. Com o
aumento da temperatura, de 800 °C para 850 °C, mantendo-se o tempo de estagio de

20 minutos, observa-se reducao de 15% no valor de resisténcia ao corte.
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Figura 13 — Resultados de ensaio de corte para as ligagées
produzidas mediante a liga de brasagem 78Ag-22Cu em
funcdo das varidveis de processamento tempera-
tura/tempo de estagio. Adaptado de [54].
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Noutro estudo, Dai et al. [55] produziram ligagdes dissimilares para a liga Ti6Al4V
com o ceramico ZrOz (3Y20s3, %ponderal), processadas mediante a utilizagdo da liga
de brasagem (72Ag-28Cu % ponderal) com espessura de 100 uym (figura 14). As
ligacdes foram efetuadas entre os 820 °C e 910 °C, com um tempo de estagio de 10
minutos. De acordo com a analise microestrutural, observa-se que a temperatura da
brasagem exerce grande influéncia na microestrutura resultante das interfaces. As
camadas de intermetalicos do tipo Ti-Cu, identificadas por A, B, C e D, adjacentes a
liga Ti6AlI4V, aumentaram gradualmente a sua espessura. A morfologia
microestrutural da interface mudou a medida em que a temperatura da brasagem
aumentou. Em ligagbes processadas com temperaturas mais baixas, cerca de 830 °C
e 850 °C (figura 14-a e 14-b), as camadas B, C e D, compostas por intermetalicos Ti-
Cu, eram finas e adjacentes a liga Ti6Al4V. Com o aumento da temperatura de
brasagem, as camadas B, C e D de Ti-Cu cresceram ainda mais e dominaram a
interface da ligagdo. A camada de (Ag) foi eliminada, como pode ser observado nas

figuras 14-d e 14-e.

Figura 14 — Imagens de MEV das ligagdes por infravermelho de Ti6Al4V/78Ag-22Cu /ZrO-.
Temperaturas de processamento: 14-a, 830 °C; 14-b, 850 °C; 14-c, 870 °C; 14-d, 890 °C; 14-e,
910 °C. Adaptado de [55].

Note-se que na figura 15 observam-se os resultados de resisténcia ao corte em

funcao da temperatura. Verificou-se que o aumento da temperatura de 830 °C a
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870 °C origina aumento da resisténcia ao corte. No entanto, para temperaturas entre
890 °C e 910 °C houve reducao na resisténcia ao corte. Essa reducao deve-se a pre-
senga abundante de intermetalicos do tipo Ti-Cu na interface, que também impediu
que a (Ag) se deformasse plasticamente, o que foi considerado prejudicial para mini-
mizar as tensdes residuais, resultando na diminuigao da resisténcia ao corte das liga-

¢des, do mesmo modo como foi observado por Du et al. [54].
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Figura 15 — Resultados de ensaio de corte para as ligagoes de Ti6Al4V/78Ag-22Cu
/ZrO2. Processadas a: 830 °C; 850 °C; 870 °C; 890 °C; e 910 °C. Adaptado de [55].

Por todas estas razoes, € possivel salientar que, nos estudos realizados pelos au-
tores anteriormente indicados [53,55], envolvendo a liga de brasagem eutéctica Ag-
Cu, observou-se que a microestrutura e as fases resultantes formadas na interface

estdo diretamente relacionadas a temperatura e ao tempo de estagio.

2.3.1.2 Brasagem com ligas a base de titénio

De seguida, sdo apresentados estudos da literatura que evidenciam a aplicagéo
das ligas de brasagem a base titanio em ligacdes que envolvam a liga TiGAI4V.
Ferreira [56] realizou um estudo que consistiu no processamento de ligagdes entre

os materiais de base TiAl e Ti6AlI4V, mediante a utilizacdo de duas ligas de brasagem:
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Ti-33Ni (% ponderal) e Ti-15Cu-15Ni (% ponderal). As ligagdes foram processadas
em vacuo, com temperaturas de brasagem de 900 °C e 1000 °C, com tempo de esta-
gio de 30 minutos. Os resultados mostraram que foi possivel obter interfaces sas para
ambas as ligas de brasagem testadas a 1000 °C. As interfaces apresentaram trés
camadas distintas, identificadas por A, B e C (figura 16): a camada A é a zona de
difusdo em TiAl; a camada B representa a zona central da interface; e a camada C
representa a zona de difusdo em Ti6AI4V. A analise por EDS (Espectroscopia de raios
x por dispersao de energia), e a analise conjunta da secgéao isotérmica do diagrama
ternario Ti-Ni-Al, permitiram verificar que as camadas A, B e C sdo compostas por TiAl
+ TisAl/ TisAl + Ti2Ni/ TizoNi, respetivamente. Para a liga TiCuNi foram obtidas camadas
compostas por Ti(Ni,Cu)Al+ TizAl/ TizAl +Ti2(Ni,Cu) + a-TizAl/ Ti2(Ni,Cu) + a-TizAl, res-

petivamente.

No que diz respeito aos resultados apresentados para os ensaios de corte, a liga-
¢ao processada com TiNi67 apresentou resisténcia ao corte de 55 MPa, enquanto
para a ligagao processada com TiCuNi, a resisténcia ao corte obtida foi de cerca de,
221 MPa. E provavel que a presenca das fases Ti2Ni e TisAl afetem a resisténcia ao
corte da ligagdo, uma vez que a fase Ti2Ni apresenta dureza ligeiramente superior a
fase Tiz2(Cu, Ni).
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Figura 16 — Imagens de MEV das ligagbes por brasagem convencional processadas a tem-
peratura de 1000 °C, durante 30 minutos. Imagem 16-a, TiAl/TiNi67/Ti6Al4V; figura 16-b,
TiAlITiCuNi/Ti6Al4V, onde sdo identificadas as diferentes camadas de reagdo presentes
nas ligacdes. Adaptado de [56].
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Note-se que Shiue et al. [7] processaram ligagdes entre os materiais de base
Ti6AI4V e TiAl com as mesma ligas de brasagem com temperaturas de 930 °C, 950 °C
e 970 °C, repetivamente e tempos de estagio compreendidos entre 3 e 20 minutos. A
interface apresentou cinco camadas distintas, identificadas por A, B, C, D e E (figuras
17-a a 17-f). A camada A é a zona de difuséo Ti6Al4V, as camadas B e C zona central
da interface e D e E a zona de difusédo TiAl (figuras 17-c, 17-d e 17-e). Assim como
observado por Ferreira [56], os autores verificaram que as ligagdes consistiam
principalmente em fases ricas em Ti(a), TioNi e TizAl (figuras 17-c, 17-d e 17-e). A
quantidade de TizNi diminui (figura 17-f) com o aumento da temperatura ou do tempo
de estagio, devido a difusao de niquel da liga de brasagem na liga Ti6Al4V durante a
brasagem. Por outro lado, a espessura da fase TizAl € insensivel as condigdes de
brasagem (figuras 17-e e 17-f). A fase TisAl é formada, principalmente, durante o ciclo
de arrefecimento devido as solubilidades limitadas de aluminio, cobre e niquel em
Ti(a).
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Figura 17 — Imagens de MEV 17-a e 17-b para ligagdo processada a 950 °C, durante 5 minutos
com a liga de brasagem Ti-15Cu-25Ni. Imagens 17-c e 17-d para a ligagao processada a 970 °C,
durante 5 minutos; 17-e e 17-f para a ligagdo processada a 970 °C, durante 10 e 15 minutos.
Adaptado de [7].
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Neste caso, verificou-se que o valor minimo para a resisténcia ao corte de 189 MPa
foi obtido para a junta processada a 970 °C durante 5 minutos e com a liga de brasa-
gem Ti-15Cu-25Ni. A imagem de MEV da interface mostra que a fratura ocorreu na
zona central dela, com a presenga da fase Ti2Ni (figura 18-a), caracterizando-se por
apresentar fratura fragil (figura 18-b). Ja o valor maximo obtido de resisténcia foi de
280 MPa, para a junta processada a 970 °C, por 20 minutos com a liga de brasagem
Ti-15Cu-15Ni. Aimagem de MEV da interface mostra que a fratura ocorreu na camada
adjacente ao material de base TiAl com a presencga da fase TisAl, pois a fase Ti2Ni foi
suprimida (figura 18-c), caracterizando-se por apresentar fratura do tipo clivagem (fi-
gura 18-d).

De acordo com os resultados dos ensaios de corte, a resisténcia da ligagao ao
corte pode ser aprimorada com uma temperatura de brasagem mais alta, um tempo
de estagio mais longo e utilizando uma liga de brasagem com menor teor de niquel,
como Ti-15Cu-15Ni, para evitar ou reduzir a formacéao da fase Ti2Ni na interface. No
entanto, o TizAl limita a resisténcia ao corte, mesmo para a ligagdo sem a presenca
de TizNi.
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Figura 18 — Imagens resultantes do ensaio de corte para a ligagao processada a 970 °C, durante 5
minutos. Imagem 18-a: secdo transversal da interface; 18-b: superficie de fratura, com a liga de
brasagem Ti-15-Cu-25Ni; 18-c: secdo transversal da interface; 18-d superficie de fratura do ensaio
de corte para a ligagdo processada a 970 °C, durante 20 minutos com a liga de brasagem Ti-15Cu-
15Ni. Adaptado de [7].
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Mais tarde, Shiue et al. [48] publicaram estudo que envolveu a preparagao de liga-
¢des entre os materiais de base Ti6AI4V e TizAl mediante a utilizagdo de duas ligas
de brasagem: Ti-15Cu-25Ni (% ponderal) e Ti-15Cu-15Ni (% ponderal), com espes-
sura de 50 ym. O processamento foi efetuado entre 930 °C e 970 °C, com tempos de
estagio compreendidos entre trés e quinze minutos, por infravermelhos.

Neste caso, a resisténcia ao corte minima de 304 MPa foi obtida para a ligagéo
processada a 930 °C, durante 3 minutos, com a liga Ti15Cu25Ni (figura 19-a). A re-
sisténcia ao corte maxima de 373 MPa foi obtida para a amostra processada a 970 °C,
durante 10 minutos, com a liga Ti15Cu25Ni. As ligagdes consistem maioritariamente
em fases ricas em Ti(a) e TizNi, e ndo ha fase interfacial entre a liga de brasagem, os
materiais de base ax-TisAl e Ti6AI4V. A existéncia do composto intermetalico TioNi €
prejudicial a resisténcia da ligagado ao corte. Do mesmo modo, como apresentado no
estudo de Shiue et al. [7], a quantidade de Ti2Ni diminui com o aumento da tempera-
tura ou do tempo de estagio, devido a difusdo do niquel da liga de brasagem para o
material de base Ti6Al4V, durante o aquecimento. A resisténcia ao corte da ligagcéo
livre de Ti2Ni (figuras 19-c e 19-d) em bloco € comparavel a da liga ax>-TizAl e, portanto,
€ possivel obter ligagdo com excelentes propriedades mecanicas.
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Figura 19 — Imagens de MEV das ligag6es por brasagem convencional Ti6Al4V/ Ti-15Cu-25Ni
ITiAl processadas. Imagem 19-a e 19-b: temperatura de 930 °C, durante 3 minutos; 19-c e 19-d:
temperatura de 970 °C, durante 10 minutos. Adaptado de [48].
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Noutro estudo, Sousa et al. [60] processaram ligagao similar entre os compdésitos
Ti-B4C, pelo processo de brasagem convencional, mediante a utilizagdo da liga de
brasagem Ti-15Cu-15Ni (% ponderal), com temperatura de brasagem de 1000 °C e
tempo de estagio de 30 minutos. Os resultados apresentados pelos autores mostra-
ram que essa ligagcado produziu uma interface de brasagem homogénea, aparente-
mente livre de poros ou fissuras. Para os materiais de base, nao houve alteracdes na
microestrutura ou na composig¢ao quimica do compdsito. A interface apresentou duas
camadas distintas, identificadas por A e B (figura 20-a): a camada A é a zona central
da interface; a camada B (zona de difusdo em Ti-B4C) é caracterizada por apresentar
microestrutura semelhante a do compdsito, mas possui composi¢cao quimica global
diferente que resultou da difusdo dos elementos da liga de brasagem. E expectavel
que a dissolucdao do compdsito Ti-B4C para a interface e a difusdo de cobre e niquel
para o composito tenham induzido a precipitagao de fases ricas em titanio, principal-
mente Ti(B), mas também de Ti.Cu, como é observado na zona central da interface.
O constituinte lamelar observado na camada A (figura 20-c) resultou da transformagao,
durante o arrefecimento, de Ti(B) na mistura de Ti(a) e Ti2(Cu,Ni). As particulas de
reforco B4C observadas na periferia da camada A indicam que essa zona especifica
da camada A, da mesma forma que a camada B, nao foi dissolvida pela brasagem e
manteve-se intacta (figura 20-b). Assim, ndo houve reagéo do reforgo com a camada
A e ela foi cercada por um constituinte lamelar, enquanto na camada B as particulas

de reforgo foram dispersas em uma matriz enriquecida com cobre e niquel.
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Figura 20 — Imagens de MEV das ligagées por brasagem Ti-B4C/Ti-15Cu-15Ni /Ti-B4C pro-
cessada a 1000 °C, durante 30 minutos. Imagem 20-a, interface; 20-b ampliacdo da inter-
face; 20-c, constituintes associado ao compdésito Ti-B4C. Adaptado de [60].
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Atente-se que serdo apresentados estudos da literatura que avaliam o potencial
de utilizacdo da liga de brasagem Ti/Ag-Cu, produzida por pulverizagédo catddica, no
desenvolvimento de ligagbes que envolvem a liga Ti6Al4V, principal objetivo deste
trabalho.

No intuito de comparar a utilizagdo de diferentes ligas de brasagem, Gomes [57]
processou ligagdes similares da liga Ti6Al4V mediante a utilizagdo de trés ligas de
brasagem convencionais: Cusil (72Ag-28Cu, % ponderal) a 820 °C, TiCuNi (Ti-15Cu-
15Ni, % ponderal) e TiNi67 (Ti-33Ni, % ponderal) a 1000 °C e 1080 °C. Além das ligas
de brasagem comerciais, utilizou também a liga Ti/Ag-Cu com temperaturas de 900 °C
e 950 °C, com um tempo de estagio de 30 minutos. Nas ligagdes processadas com
as ligas TiCuNi e TiNi67 observou-se alteracao significativa da microestrutura dos ma-
teriais de base (figuras 21-a e 21-b), com a formacéo da estrutura de Widmanstétten.
Nas ligagdes que envolveram a liga Ti/Ag-Cu a 900 °C e 950 °C, ndo foram observa-
das alteragdes significativas na microestrutura ou composi¢céo quimica dos materiais
de base (figuras 22-a) e 22-b). Para ambas as amostras, processadas a 900 °C e
950 °C, observou-se a formacao de fases intermetalicas do tipo Ti-Ag na zona central
da interface, o que permitiu processar ligagdes com supresséo de (Ag) no centro da
interface.

TiCuNi

Figura 21 — Imagens de MEV das ligagbes por brasagem convencional (Ti6Al4V). Imagem
21-a, Ti6Al4V/TiCuNi/Ti6Al4V processada a temperatura de 1000 °C, durante 30 minutos;
21-b, Ti6AI4V/TiNi67/Ti6Al4V processada a temperatura de 1080 °C, durante 30 minutos.
Adaptado de [57].
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Figura 22 - Imagens de MEV das ligagbes por brasagem convencional Ti6Al4V/Ti/Ag-
Cu/Ti6Al4V. Processadas durante 30 minutos, a temperatura de: imagem 22-a, 900 °C;
22-b 950 °C. Adaptado de [57].

Adicionalmente, Simdes et al. [58] também processaram ligagdes similares entre
Ti-45Al1-5Nb (% atomica), pelo processo de brasagem por difusdo, mediante a utiliza-
¢ao da liga de brasagem Ti/Ag-Cu. As ligagdes foram efetuadas para as temperaturas
900, 950 e 980 °C com tempo de estagio de 30 minutos, em vacuo (102 Pa). Esses
resultados indicam que as interfaces processadas a 950 e 980 °C, do ponto de vista
quimico e microestrutural sdo muito semelhantes, mas a interface processada a
980 °C permitiu a eliminagao dos poros como observado na camada B (figura 23-c) e
d)). A microestrutura em multicamadas desenvolvida na interface consiste na camada
C central composta por (Ti(a) e Ti2(Ag, Cu)), delimitada pela fina camada B que con-
siste em (a2-Ti3Al) e da camada de difusdo A (y-TiAl, az-TizAl e uma quantidade mi-
nima de (Ag)), adjacente a liga de TiAl.

Por conseguinte, este trabalho mostrou a possibilidade de evitar a formagao exten-
siva de zonas macias de (Ag) ou particulas de Tix(Cu, Ni) frageis e grosseiras, ao
contrario do que foi relatado em ligagdes processadas com ligas a base de prata ou
de titanio, respetivamente [7,55,59,60]. Portanto, observa-se que ndo ha necessidade
de tratamentos térmicos apds o processamento por brasagem para estas ligagoes.
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Figura 23 — Imagens de MEV das ligagées por brasagem convencional TiAl/Ti/Ag-
Cu/TiAl. Processadas a: imagem 23-a, 950 °C e 23-b, ampliagao da interface da zona
marcada a branco em 23-a; 23-c, 980 °C e 23-d, ampliagao da interface da zona mar-
cada a branco em 23-c, durante 30 minutos. Adaptado de [58].

Soares [66] também processou ligagdes com a liga Ti/Ag-Cu, entre os materiais de
base Ti6AI4V e Ti-50Al-45Cr-5Nb (% atdmica), pelo processo de brasagem por difu-
sao. As ligagdes foram efetuadas as temperaturas de 900, 950 e 980 °C com um
tempo de estagio de 30 minutos. Para ambas as interfaces, apresentaram-se trés ca-
madas distintas e sera apresentada a ligagéo processada a temperatura de 980 °C.
Esta interface apresentou trés camadas distintas, identificadas por A, B e C (figura 24):
a camada A é a zona de difusdo em TiAl; a camada B, a zona central da interface; e
a camada C é a zona de difusdo em Ti6AI4V. Verificou-se que o processamento a
temperatura de 980 °C foi o0 mais bem-sucedido, uma vez que os materiais de base
estavam totalmente ligados, ndo apresentando fissuras ou poros (figura 24 a) e b)). A

microestrutura em multicamadas desenvolvida na interface consiste na: camada de
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difusdo A composta por (y-TiAl) adjacente a liga de TiAl; camada B central composta
por (TiAg + Tiz(Ag, Cu) (1) + Ti(a) + Ti2Ag (2)); e a camada C composta por (Ti(a)(3)
e Ti(a) +TizAl (4)). Nao se verificaram teores de prata e de cobre na camada central
da interface B. Pode-se ressaltar que ha diferenga de morfologia nesta camada, que
nao € homogénea ao longo de toda a interface (figura 24 a)). Esta mudanga de mor-
fologia deve-se ao teor de prata mais elevado, depositado num dos lados da liga de
brasagem que, que excedeu o limite de solubilidade no titanio, precipitando sob a
forma de (TiAg + Ti2(Ag, Cu), adjacente a TiAl. Efetivamente, também se evitou a
formacao extensiva de zonas macias de (Ag) na zona central da interface, sem a ne-

cessidade de tratamentos térmicos apds o processamento.

Figura 24 — Imagens de MEV das ligagdes por brasagem convencional Ti6Al4V/Ti/Ag-
Cu/TiAl. Processada a 980 °C, durante 30 minutos: imagem 24-a, interface; 24-b, am-
pliagdo da interface com constituintes junto a liga Ti6Al4V. Adaptado de [66].

Observe-se que Simdes et al. [61] processaram ligagdes entre os materiais de base
y-TiAl (Ti-45AI-5Nb % atomica) e Hastelloy (53Ni-18Cr-11Mo-6,6Fe-3,0Co-1,9TiW %
atomica), pelo processo de brasagem convencional, com a liga Ti/Ag-Cu. As ligagdes
foram efetuadas para as temperaturas de 900, 950 e 980 °C, com um tempo de esta-
gio de 10 minutos. A interface apresentou seis camadas distintas, identificadas por A,
B, C, D, E e F (figura 25): as camadas A, B e C (regiao 1) representam a zona de
difusdo em y-TiAl; a camada D (regido 2), a zona central da interface; e as camadas
E e F (regidao 3), a zona de difusdo em Hastelloy (figura 25). Os resultados mostraram
que a ligagao processada a 980 °C apresentou uma interface multicamada, que con-
siste principalmente em intermetalicos Ti-Al e Ti-Ni-Al proximos a liga y-TiAl e
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intermetalicos ricos em titanio, Ti-Ni e Cr-Mo e fases ricas em Ni-Mo na camada pré-
xima a liga Hastelloy. Além disso, também nao foi observada segregagao da (Ag) ou
das particulas intermetalicas grossas na zona central da interface. Portanto, a liga de
brasagem desenvolvida também evita a necessidade de realizar tratamentos térmicos
pos-brasagem, que visam eliminar a segregacao extensa e prejudicial de fases ma-

cias ou de intermetalicos frageis.

1 Ti(a), TizNi, precipitados
- Cr-Ni-Mo

Figura 25 — Imagem de MEV das ligagdes por brasa-
gem convencional y-TiAl/Ti/Ag-Cu/Hastelloy. Proces-
sada a 980 °C, durante 30 minutos. Adaptado de [61].

Finalmente, resultados obtidos por Shi et al. [52], mostraram que o uso da liga de
brasagem comercial Ag-21Cu-4,5Ti (% ponderal), com espessura de 100 ym, para
processar ligagdes da liga Ti6Al4V e o ceramico ZrC-SiC, a temperaturas entre 790 e
870 °C com um tempo de estagio entre 1 e 15 minutos, origina ainda a formagao de
(Ag) adjacente a liga Ti6AI4V.

Deste modo, a liga de brasagem Ti/Ag-Cu, produzida por pulverizagao catédica,
mostra ter excelente potencial de aplicagdo em ligagdes que envolvem Ti6Al4V por-
que permite tirar proveito das mesmas reagdes mencionadas na literatura, que pro-
movem uma ligagao bem-sucedida (brasagem com a liga comercial Ag-Cu), em tem-
peraturas relativamente baixas, evitando a formagéao de extensa camada de (Ag) du-
rante o processo, devido a maior camada central da folha de titanio e as finas camadas

de prata e cobre.
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Nas tabelas 3 e 4 encontra-se o resumo dos estudos da literatura apresentados
com as condigdes de processamento obtidas para ligas de brasagem a base de prata
e a base de titdnio. Na tabela 4 observa-se ainda os valores de resisténcia ao corte
para as ligas de brasagem a base de titanio.

Tabela 3 — Resumo dos estudos da literatura apresentados com as condicdes de proces-
samento para ligas de brasagem a base de prata.

Variaveis de proces-

Materiais de base Ll samento o
(% ponderal) (% :2?&2,3,) Tbrasagem (°C) / G
testagio (min)
800/ 10
Ti6Al4V/TZM (Mo- 800/ 30
0.5Ti-0,082r-0,(§15C) 72Ag-28Cu 850/ 10 Chan et al. [53]
850/ 30
800/ 3
Ti6AI4V/Ti6Al4V 72Ag-28Cu 850/ 5 Du et al. [54]
850/ 20
Ti6AI4V/ZrO; 72Ag-28Cu gfgf 18 Daii et al. [55]

Tabela 4 — Resumo dos estudos da literatura apresentados com as condicdes de proces-
samento e as propriedades mecanicas obtidas para ligas de brasagem a base de titanio.

Materiais d Variaveis de proces- Resis-
a Ea:es € Liga de brasagem samento téncia Referéncia
o deral (% ponderal) Tbrasagem (°C)/ ao corte
(% ponderal) testagio (min) (MPa)
. . Ti-33Ni 1000/30 55 .
Ti6AlI4V/y-TiAl Ti-15Cu-15Ni 1000/30 291 Ferreira [56]
Ti6AI4V/Ti50- Ti-15Cu-25Ni 970/5 189 Shi tal 7
50Al Ti-15Cu-15Ni 970/20 280 el 1]
i- -25Ni 4
Ti6AI4V/TisAl 2128312,\1: 99730(;/130 233 Shiue et al. [47]
Ti-B4C/Ti-B,.C Ti-15Cu-15Ni 1000/30 - Sousa et al. [60]
Ag-27,25Cu-12,5In-12,5Ti 730/10 -
Ti-47Al-2Cr- g-27,25Cu12,5In 12,5Ti - Guedes et al.
Ag-28,1Cu-0,75Ni 810/10
2Nb/Inconel 718 Ti-33Ni 1200/10 . [71]
72Ag-28Cu 820/30 -
Ti-15Cu-15Ni 1000/30 -
Ti6AI4VITi6AI4V Ti33Ni 1080/30 - Gomes [57]
Ti/Ag-Cu 900/30 -
Ti/Ag-Cu 950/30 -
. 900/30 -
Rt TilAg-Cu 950/30 - Simées et al. [58]
! 980/30 =
950/10
y-TiAl/Hastelloy Ti/Ag-Cu 980/10 - Simdes [61]
900/30 -
950/30 -
Ti6Al4V/y-TiAl Ti/Ag-Cu 980/30 - Soares et al. [66]
980/10 -
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A partir dos estudos analisados, é possivel concluir que as ligagdes que envolvem
Ti6Al4V, com ligas de brasagem a base de titanio (TiNi67, TiCuNi), requerem tempe-
raturas de brasagem superiores (entre 930 e 1200 °C) relativamente as ligas de bra-
sagem a base de prata (entre 800 e 910 °C), para produzir ligagcdes sas. Utilizar tem-
peraturas de processamento superiores a temperatura 3 transus (=985 °C) de Ti6Al4V
induz a formag&o da morfologia de Widmanstétten, que no decorrer do ciclo térmico
de brasagem torna a dureza da liga Ti6Al4V mais elevada que a interface, degradando

a propriedade mecéanica da ligagao.

Embora as ligas de brasagem a base de prata permitam o processamento de liga-
¢bes a temperaturas na ordem de 800 °C, impossibilitam o funcionamento das juntas
a temperaturas superiores a 350/400 °C, em funcédo da formagédo de (Ag) na zona

central da interface, o que limita as propriedades mecanicas.

Os estudos da literatura que envolvem as ligas de brasagem com base no sistema
Ti-Ag-Cu [63,64,67,68] mostram que a composigao eutéctica da liga de brasagem per-
mitiu a formag&o da fase liquida em torno de 780 °C, que reagiu com os materiais
base e a folha de titanio, formando camadas de intermetalicos do tipo Ti-Cu que foram
responsaveis por promover a ligagdo. A formagéo das camadas de Ti-Cu permitiu que
a (Ag) se difundisse e se dissolvesse completamente nos materiais de base e na folha
de titdnio, o que suprimiu a formacé&o de (Ag).

Neste contexto, estudos realizados pelo grupo de investigagdo da Universidade do
Minho e Universidade do Porto [56,57,58,61,66] mostraram que ligagbes sas foram
obtidas recorrendo a liga de brasagem produzida mediante pulverizagao catddica por
magnetrdo Ti/Ag-Cu, além de suprimir a fase (Ag). Porém, ainda ha poucos estudos
que abordam as propriedades mecanicas das ligagdes. Por isso, o presente estudo
teve por objetivo avaliar o potencial de utilizagdo da liga de brasagem Ti/Ag-Cu pro-
duzida mediante pulverizagao catdédica, no processamento de novas ligagdes dissimi-
lares que envolvem a liga Ti6Al4V. Além disso, foi investigada a influéncia das condi-

¢des de processamento nas propriedades mecanicas finais das interfaces.
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3 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Neste capitulo, estdo apresentados os procedimentos experimentais realizados no
presente trabalho, incluindo os materiais de base, e técnicas de caracterizagdo dos
materiais, ligacdes processadas e caracterizagdo mecéanica das ligagdes, que serao

explicados ao pormenor.

Inicialmente, para melhor compreender o modo pelo qual se estabelecem as liga-
¢oes, foi processada uma ligagao similar Ti6Al4V/Ti6Al4V para avaliar o potencial de
utilizacao de ligas de brasagem produzidas mediante pulverizagdo catédica por mag-
netrao de prata e cobre sobre folha titanio.

De seguida, foi avaliado o potencial de utilizagao de ligas de brasagem produzidas
mediante pulverizagéo catddica por magnetrao de prata e cobre sobre folha titanio, no
processamento de ligagdes dissimilares constituidas pelos seguintes sistemas: 1) liga
Ti6AlI4V e CMT reforcado com particulas de B4C; e 2) liga Ti6Al4V e superliga a base
de niquel Hastelloy C-276. Nesta etapa, o potencial da liga de brasagem desenvolvida
foi comparado ao das ligas de brasagem comerciais, uma a base de prata (Cusil)
outras duas a base de titénio (TiNi67 e TiCuNi), e avaliado pela caracterizagdo qui-
mica e microestrutural das ligagdes. As caracterizagdes quimicas e microestrutural
dos materiais de base, bem como das ligagdes, foram efetuadas por Microscopia ética
(MO) (DM4000; Leica Microsystems, Wetzlar, Germany), Microscopia eletronica de
varrimento/ Espectroscopia de raios x por dispersdo de energia (MEV/EDS) (FEI
Quanta 400FEG/EDAX Genesis X4M) e Difrac&o de eletrdes retrodifundidos (Detector
TSL-EDAX EBSD) (Ametek Inc., DevonBerwyn, PA, EUA).

Posteriormente, foram realizados ensaios de dureza Vickers e ensaios de resistén-

cia ao corte para avaliar as propriedades mecanicas finais das interfaces.

Na figura 26, encontra-se representado o fluxograma que mostra as etapas reali-
zadas no presente trabalho.
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Figura 26 — Fluxograma das etapas experimentais realizadas.
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3.1 MATERIAIS

3.1.1 Materiais de base

Neste estudo foram utilizados os seguintes materiais base para processar as liga-
¢cOes dissimilares: a liga Ti6Al4V (ASTM grade-5), a superliga a base de niquel Has-
telloy — C276 (UNS N10276) e o composito Ti-B4C.

A liga Ti6Al4V (ASTM grade-5) e a superliga a base de niquel Hastelloy — C276
(UNS N10276) foram adquiridas da Goodfellow em hastes com diédmetros de 7 e 25
mm, respetivamente. As amostras foram cortadas nas dimensdes representadas nas

figura 27-a) e figura 27-b).

O compoasito Ti-B4C, feito de uma matriz de titanio, reforcado com particulas de
B4C (3% em volume) foi produzido no CMEMS - Centro de Sistemas Microeletrome-
canicos, Departamento de Engenharia Mecanica da Universidade do Minho.

Inicialmente, os pos de titanio puro e B4C foram misturados com um ligante de PVA
(que consiste numa solugao 2,5% em peso de PVA e 25 mL de agua destilada). Foi
utilizado um moinho de bolas planetario com esferas de alumina em argon. Esta mis-
tura foi preparada durante quatro horas com uma velocidade de rotagdo de 130 rpm.
Na etapa de prensagem recorreu-se a uma prensa uniaxial com aplicagao de uma
pressdo de 350 MPa) durante dois minutos. De seguida, realizou-se a remogao do
PVA num forno circular em argon. A velocidade de aquecimento foi 5 °C /min seguido
de um estagio a 450 °C durante trés horas. Na ultima etapa de sinterizagdo, as amos-

tras foram sujeitas a um ciclo térmico com velocidade de aquecimento de 5 °C /min

com um estagio a 1100 °C por trés horas num forno tubular em alto vacuo (10-° mbar).
As amostras foram produzidas em formato cilindrico com dimensdes de 12 mm de

didmetro e 3 mm de altura (figura 27-c).

As dimensdes dos materiais de base est&o representadas na figura 27.
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a) b) c)

25mm 12 mm

¢6mm 3 mm

7 mm

#6 mm 6 mm t
f12,5 mm

Figura 27 — Materiais de base e suas dimensées. Figura 27-a, liga Ti6Al4V;
27-b, superliga a base de niquel Hastelloy — C276; 27-c, compésito Ti-B4C.

Para as analises, as amostras foram sujeitas a diferentes etapas de preparagéo
metalografica. A primeira etapa consistiu no polimento mecanico, que foi realizado
com lixas de carboneto de silicio de granulometria de 100 a 1000 mesh. Numa etapa
posterior, as amostras foram polidas com pasta de diamante de 6 e 1 ym seguido de
suspensao de silica coloidal de 0,25 pm e ataque metalografico para as ligas Ti6Al4V
e superliga de niquel Hastelloy — C276. Para o ataque metalografico da liga Ti6Al4V
foi utilizado o reagente Kroll (2% HF, 6% HNO3 e 92% de H20O, em % volumica). Para
a superliga de niquel Hastelloy C-276 foi realizado um ataque eletrolitico com acido
oxalico a 6% durante trinta segundos, com uma corrente de 6 V. As técnicas de MEV
em conjunto com EDS foram responsaveis por avaliar a microestrutura, a composigéo
quimica dos materiais de base, bem como a natureza, distribuigdo e morfologia das

fases presentes.

3.1.2 Ligas de brasagem

As diferentes ligas de brasagem comerciais utilizadas foram as seguintes: Ag-Cu
(72Ag-28Cu, % ponderal), TiNi67 (67Ti-33Ni, % ponderal) e TiCuNi (70Ti-15Cu-15Ni, %
ponderal). Também foi utilizada a liga de brasagem Ti/Ag-Cu produzida através da
deposicao de finas camadas de prata e cobre sobre uma folha de titanio.

Na tabela 5, apresentam-se as composi¢des quimicas das ligas de brasagem co-
merciais utilizadas e as suas respetivas temperaturas de solidus e liquidus.

Tabela 5 — Composicdo quimica e temperaturas de liquidus e de
solidus das ligas de brasagem comerciais.

Composigdo quimica Temperatura (°C)

Designagdo (% ponderal) liquidus = Solidus
TiCuNi 70Ti-15Cu-15Ni 960 910
TiNi67 67Ti-33Ni 980 942
Ag-Cu 72Ag-28Cu 780 780
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As caracterizagdes quimicas e microestrutural das ligas de brasagem foram efetu-
adas por MO (DM4000; Leica Microsystems, Wetzlar, Germany) e MEV/EDS (FEI
Quanta 400FEG/EDAX Genesis X4M), e permitiram avaliar a composigao quimica das
ligas de brasagem, a microestrutura, a distribuicdo e a morfologia das fases presentes.

Importa referir que as diferentes ligas de brasagem utilizadas também foram ava-
liadas a partir de ensaios de calorimetria diferencial de varrimento (DSC), com o obje-
tivo de estudar apenas o comportamento da liga em fungédo da temperatura.

Nos ensaios de calorimetria diferencial de varrimento utilizou-se um equipamento
que funciona desde a temperatura ambiente até aos 1600 °C (DSC (Setaram — labsys
TG DTA/DSC). Foram utilizados dois cadinhos de alumina, funcionando, um deles,
como amostra de referéncia. As amostras, com uma massa de cerca de 2 mg, foram
aquecidas até aos 1100 °C, com uma taxa de aquecimento/ arrefecimento de 5 °C/min,

em argon.

3.2 TECNICAS EXPERIMENTAIS

3.2.1 Processamento das ligagoes

A primeira etapa de processamento das ligagdes consistiu na preparacéo e lim-
peza das superficies dos materiais de base e das ligas de brasagem. A preparagao
metalografica dos materiais de base foi realizada por polimento mecénico com lixas
de carboneto de silicio com granulometrias de 100 a 1000 mesh. De seguida, as
amostras foram lavadas com agua e sabdao, limpas por ultrassons em acetona por
cinco minutos e secas ao ar, para garantir a remogao de qualquer sujidade ou gordura
nas superficies. Foram entdo preparados os sistemas para processamento das liga-
¢bes, que consistiram em conjuntos dos materiais de base 1 (Ti6Al4V) e 2 (Ti-B4C ou
superliga de niquel Hastelloy C-276), entre as quais se inseriu a liga de brasagem.
Nesses conjuntos foram aplicadas pressdes de contacto, com o intuito de promover o

contacto entre as superficies, durante o ciclo térmico.

Na figura 28 apresenta-se a configuragdo do sistema para o processamento das
ligacdes.
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Figura 28 — Configuragoes: 28-a, materiais de base e ligas de brasagem para as ligagoes;
28-b, suporte utilizado para os sistemas de materiais no processamento.

As ligagbes por brasagem foram efetuadas com recurso a um sistema composto
por um forno horizontal de camara tubular (figura 29), cujo aquecimento é suportado
por resisténcias elétricas. O processamento foi realizado em vacuo (superior a 10
5> mbar), suportado por uma bomba de vacuo rotativa e outra bomba turbo-molecular.
A faixa de temperatura de estagio (Tsrasacem) Selecionada foi alterada adequada-
mente em funcéo da liga de brasagem utilizada em cada ensaio, para um tempo de
estagio trinta minutos. A velocidade de aquecimento foi fixada em 5 °C.min". No en-
tanto, o arrefecimento foi realizado a velocidade inferior, devido a inércia térmica do

forno.
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Figura 29 — Imagem do forno.

A microestrutura e a composi¢cdo quimica das interfaces, bem como a natureza,
distribuicdo e morfologia dos produtos da reagao s&o fungéo, principalmente, da tem-
peratura de brasagem e da composi¢ao quimica das ligas de brasagem. Essas carac-
teristicas sado, por sua vez, os principais fatores de controlo relativos ao comporta-
mento mecanico das interfaces. Diferentes condi¢des de processamento indicadas na
tabela 5, foram testadas para avaliar a influéncia das variaveis sobre as caracteristicas
e propriedades mecanicas das interfaces resultantes.

Tendo em conta os estudos da literatura [7,47,48,57,58,59,61,62,63,64,67,68],
bem como os resultados da DSC, as ligagdes foram processadas com temperatura
superior a temperatura de liquidus (Torasagem = Tiiquidus + 50 °C). A metodologia adotada
foi analoga para o processamento de ambos os sistemas de materiais.

Na primeira etapa desta investigacéo foi preparada uma ligagéo similar para o sis-
tema Ti6AlI4V/Ti6Al4V utilizando a liga de brasagem Ti/Ag-Cu, com objetivo de com-
preender o mecanismo pelo qual é estabelecida a ligagdo, bem como as caracteristi-

cas quimicas e macroestruturais da interface.

Na segunda etapa, foram processadas: as ligagcdes para os sistemas Ti6AlI4V/Ti-
B4C e Ti6Al4V/Hastelloy C-276, para a realizagdo de estudo comparativo recorrendo
as ligas brasagem comerciais, uma a base de Ag (72Ag-28Cu, % ponderal) e outras
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duas a base de Ti (70Ti-15Cu-15Ni e 67Ti-33Ni, % ponderal); e as ligagées mediante
a liga de brasagem Ti/Ag-Cu, para os respetivos sistemas de materiais. Na tabela 6
encontram-se representados os diferentes sistemas utilizados, as respetivas ligas de
brasagem e as temperaturas de processamento. Para o sistema Ti6Al4V/Hastelloy C-
276 nao foram realizadas ligagdes com as ligas a base de Ti (TiNi67 e TiCuNi) uma
vez que o presente estudo centra-se em reduzir a temperatura de processamento e,
as ligacdes para o sistema Ti6Al4V/Ti-B4C mostraram que para as ligas comerciais, a

temperatura minima para que houvesse ligagcéo sa foi na ordem de 1010 °C.

Tabela 6 — Representagcao dos diferentes sistemas utilizados, respetivas
ligas de brasagem e temperaturas de processamento.

Temperatura de proces-

Materiais de base Ligas de brasagem samento (°C)
Ti6AI4V/Ti6AI4V Ti/Ag-Cu 970
TiNi67 1030
TIGAI4V/Ti-BsC R;”C'\J' P
Ti/Ag-Cu 970
Ti6Al4V/Hastelloy C- Ag-Cu 830
276 Ti/Ag-Cu 970

3.2.2 Caracterizagcao quimica e microestrutural das interfaces

A analise microestrutural e quimica das interfaces produzidas sob as diferentes
condigbes de processamento, testadas ao longo deste estudo, € mandatoria para ava-
liar a influéncia das variaveis de processamento sobre as caracteristicas e proprieda-

des mecanicas das interfaces resultantes.

Em primeiro lugar, procedeu-se a montagem das amostras em resina epdxi de
forma a permitir uma melhor observagao da secgéo transversal da ligagdo. De seguida,
fez-se a preparagdo metalografica das amostras em polimento mecanico, como des-

crito na subsecgao 3.1 [62].

As técnicas de microscopia otica (MO), microscopia eletronica de varrimento (MEV)
e espetrometria de disperséo de energia (EDS) permitiram avaliar a microestrutura, a
composi¢cao quimica das interfaces, bem como a natureza, distribuicdo e morfologia

dos produtos resultantes. Deve-se ressaltar que a analise quimica por EDS apresenta
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limitagdes por ser semiquantitativa, ndo considerando, por isso, elementos em teores

muito baixos na composi¢cédo do diagrama de equilibrio.

Outro fator importante € o volume de interacédo, uma vez que depende das compo-
sicbes quimicas a serem analisadas, ou seja, a ordem de grandeza da espessura das
camadas condiciona a composi¢cdo quimica determinada, que pode ser das zonas
adjacentes. Mesmo assim, revela-se uma técnica muito util para, de forma indireta,
identificar a natureza das fases formadas nas interfaces. Os diagramas de equilibrio
foram utilizados com a analise por MEV, pois constituem uma ferramenta valiosa para
a previsao da natureza das fases formadas nas interfaces, se as condi¢cdes de pro-
cessamento forem relativamente préximas as de equilibrio. Como as velocidades de
aquecimento e arrefecimento utilizadas sao muito baixas, conjuga-se a informagéo
fornecida pelos diagramas de equilibrio com os resultados das analises das interfaces,
obtidos por MEV e EDS, para prever a natureza das fases que constituem as interfa-
ces.

Em seguida, no intuito de obter informacao cristalografica das interfaces para a
determinacao das fases presentes, foram realizadas analises de difracdo de eletrbes
retrodifundidos (EBSD) com as analises de MEV e EDS.

A determinagédo do mecanismo de fratura foi realizada por MEV/EDS com a obser-
vacao das superficies e das interfaces de fratura. As analises de EDS das superficies
de fratura também ajudaram a identificar os produtos de reagéo formados nas interfa-
ces. Note-se que esse conjunto de técnicas de caracterizagao foi essencial para obter
uma melhor compreensao dos mecanismos de reagao que controlam as ligagdes e os

que sao responsaveis pela fratura das ligacoes.

As analises de SEM, EDS e EBSD desta investigagao foram realizadas no CEMUP
num microscopio eletronico de varrimento (FEI Quanta 400FEG / EDAX Genesis X4M),
de alta resolugdo (Schottky) e um detector TSL-EDAX EBSD (Ametek Inc., Devon-
Berwyn, PA, EUA), com microanalise por raios x e analise de padrbes de difragdo de
eletrbes retrodifundidos. O diametro minimo do feixe incidente € de 1,2 nm e foi utili-
zada uma tens&o de 15 keV no decorrer dos testes.

As analises de EBSD foram realizadas a partir do software o TSL OIM Analysis 5.2
(Ametek Inc., Devon-Berwyn, PA, EUA) onde foram adquiridos mapas de figuras
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polares inversas (IPF). Os mapas EBSD foram obtidos a uma tensao operacional de
15 keV e ao adquirir os dados brutos do EBSD, um pequeno tamanho de passo foi
usado para obter informacdes altamente detalhadas. Apds a aquisicéo, estes dados
sdo submetidos a uma rotina de limpeza da dilatacdo, onde s&o determinados o an-
gulo de toleréancia do gréo e o tamanho minimo do gréo de 15° e 2 pontos, respetiva-
mente, 0 que é essencial para evitar resultados duvidosos e, entdo, os dados sao
usados para elaborar as figuras polares inversas (IPFs) [75]. Essa técnica requer um
acabamento superficial altamente polido, mas sem deformagao, que foi obtido pelo
polimento de silica coloidal com peréxido de hidrogénio que foi adicionado a suspen-

séo de silica coloidal de 0,04 pym.

Para as ligagdes que recorrem a ligas de brasagem a base de titanio, a identifica-
¢ao das fases também foi realizada por padroes de Kikuchi por EBSD utilizaram-se
base de dados disponiveis, especificamente a versdo PDF2/2006 da base de dados
ICDD.

3.2.3 Caracterizagao mecanica das interfaces

A caracterizagdo mecanica das interfaces a temperatura ambiente foi avaliada por

ensaios de dureza e ensaios de corte.

Os ensaios de dureza foram realizados no equipamento Duramin-1, Struers A/S
(Ballerup, Dinamarca) e indentador de diamante Vickers (Wolpert/Instron), com tempo
de permanéncia de 15 segundos. Para a analise do perfil de dureza das interfaces,
foram selecionadas matrizes de indentagdo com um minimo de 100 medi¢bes (matri-
zes de indentagdo com até 5 linhas e 27 colunas), permitindo, dessa forma, testar a
interface e os dois materiais de base. A escala utilizada foi de HV0,01 e a medicao
iniciou-se a partir de um dos materiais de base e continuou com a distancia de cerca

de 10 um a 20 um entre os pontos até ao préximo material de base.

Os ensaios de corte foram efetuados a temperatura ambiente no equipamento
LLOYD Instruments LR 30K, aplicando-se a taxa de deformagéo de 0,2 mm/min, cujo

esquema se encontra na figura 30.
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Posteriormente, o tipo de fratura ocorrida e as fases presentes foram analisadas
por MEV/EDS, com a observagao das superficies e das interfaces de fratura, recor-

rendo-se, também, a utilizagao de lupa.

Nesse sentido, foram realizados ensaios mecanicos das ligagbes produzidas sob
diferentes condigbes de processamento, com o objetivo de avaliar a influéncia das

variaveis de brasagem testadas no comportamento mecanico das ligagdes.

| -LLOYDW( (Raok -

Figura 30 — Imagens dos ensaios de corte; 30-a, montagem do equipamento
para teste. Figura 30-b, suporte para as amostras; 30-c, amostra fraturada.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

No presente capitulo, s&do apresentados e discutidos os resultados obtidos, de-
forma a avaliar o potencial da liga de brasagem desenvolvida mediante a realizagao
de estudo comparativo recorrendo a ligas de brasagem: no caso do sistema 1 (liga
Ti6Al4V e Ti-B4C) utilizaram-se ligas de brasagem comerciais, uma a base de Ag (Ag-
Cu) e outras duas a base de Ti (TiCuNi e TiNi67) e, para o sistema 2 (liga Ti6AI4V e
a superliga a base de niquel Hastelloy C-276), foram avaliadas liga¢des processadas
com a liga comercial Ag-Cu e a liga produzida mediante pulverizagao catédica Ti
(Ti/Ag-Cu). Inicialmente sera apresentada a caracterizagdo quimica e microestrutural
dos materiais de base e das ligas de brasagem como recebidas; posteriormente, seréo
apresentados e discutidos os resultados referentes as ligagdes processadas. A partir
deste item, a superliga a base de niquel Hastelloy C-276 sera designada por Hastelloy
e as ligas de brasagem produzidas mediante pulverizagéo catddica por magnetrdo de
Ag e Cu sobre folha Ti, Ti/Ag-Cu.

4.1 MATERIAIS DE BASE E LIGAS DE BRASAGEM

Inicialmente, realizou-se a caracterizacdo quimica e microestrutural dos materiais
de base e das ligas de brasagem como recebidas, utilizando as técnicas de MO, MEV
e EDS. Além disso, foram realizads medidas de macrodueza para os materiais de
base.

4.1.1 Materiais de base

A imagem obtida por MO apresentada na figura 31 a mostra a microestrutura equi-
axial da liga Ti6Al4V. As analises obtidas por EDS mostram que a liga Ti6Al4V é com-
posta maioritariamente pelos elementos Ti e Al (80,2Ti-14,4Al-6,1V, at. %). Recor-
rendo a imagem de MEV (figura 31-b) em conjunto com a secg¢ao isotérmica do dia-
grama Ti-Al-V a 700 °C (figura 32), observa-se com maior detalhe a liga Ti6Al4V e,
verifica-se que possui uma regido mais clara de Ti(p) dispersa nas fonteiras de gréo

na matriz de Ti(a), identificada por uma regido mais escura (figura 31-b).
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A composicado quimica dos materiais de base sera mostrada numa tabela ao final

desta seccao, depois de explicar os materiais de base.

O valor de macrodureza média obtido foi de 346 + 6 HV 30, que esta de acordo
com a dureza reportada para a liga [6].

A imagem obtida por MO (figura 33-a) mostra que a liga Hastelloy possui microes-
trutura equiaxial que consiste em duas regides de cores distintas: uma regido clara,
que corresponde a matriz; e uma regido escura que sao as fronteiras do grao e algu-
mas maclas distribuidas marcadas a amarelo. As analises de EDS mostram que essa
liga apresenta uma composigdo quimica 59,1Ni-18,4Cr-11,2Mo-7,8Fe-3,2Co-2,1W,
at. %. Recorrendo a imagem de MEV (figura 33-b) observa-se a liga Hastelloy com
mais detalhe as fronteiras do gréo e algumas maclas distribuidas. O valor de macro-
dureza média obtido foi de 206 + 6 HV 30, o que esta de acordo com a dureza espe-
rada para a liga [63].

Os compdsitos Ti-B4C foram processados na Universidade do Minho, conforme

demonstrado no item 3.1.1. e realizada caracterizagdo quimica e microestrutural.

A figura 34 apresenta imagens do compdsito, obtidas pelas técnicas de MO e MEV.
Na imagem obtida por MO (figura 34-a) observa-se que pode ter ocorrido desloca-
mento das particulas do reforgo do compdsito durante o polimento. Na figura 34-b,
obtida por MEV, observa-se, com mais detalhe, que em parte da interface, as particu-
las B4C do composto podem nao estar na matriz de titanio.

As imagens obtidas por MEV, comprovadas pelas analises de EDS, mostram que
a microestrutura do compdsito Ti-B4C, do tipo C1, € constituida por trés diferentes
regides caracterizadas por: uma regido preta, denominada por zona Z1; uma regiao
escura, denominada por zona Z2; e uma regido mais clara, denominada por zona Z3

(figura 34-d) com regido marcada em amarelo da figura 34-c.
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Figura 31 — Imagens da liga Ti6Al4V obtidas pelas seguintes técni-
cas. Figura 31-a, MO; 31-b, MEV; fases Ti(a) e Ti(B).
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FIGURA 32 - Seccao isotérmica do diagrama de equilibrio
Ti-Al-V a 700 °C, em % atomica [50].

FIGURA 33 — Imagens da liga Hastelloy. Técnicas: 33-a, MO com regides
de maclas marcadas a amarelo; 33-b, MEV.
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FIGURA 34 - Imagens do compoésito Ti-B4C, designado por C1. Técnicas: 34-a, MO; 34-b,
ampliagdo da regidao marcada a amarelo em 34-a, 34-c, MEV; 34-d, ampliagdo da regido
marcada a amarelo em 34-c.

A partir do espetro EDS, apresentados na figura 35, verifica-se que: a zona Z1 é
constituida pelos elementos B e C que correspondem ao reforgo; a zona Z2 é consti-
tuida, maioritariamente, pelo elemento Ti, que deve consistir em Ti(a) representando
a matriz; ja na zona Z3 sao identificados os elementos B e Ti, que correspondem a
uma provavel zona de reacdo com o reforco. Do mesmo modo, Toptan et al. [31] pro-
cessaram um composito Ti-B4C com 24% de reforco em volume, e reportaram a pre-
senga das fases TiC e TiB na zona de reagéo. Para além de terem sido observados
os mesmos elementos no espetro EDS, os autores também observaram a presenca
de Ti, B e C nos ensaios de Difragdo de raios X (DRX) e a presenga destas fases
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juntamente com os picos referentes ao reforco de B4sC e & matriz de Ti. E entdo ex-
pectavel que os compdsitos processados apresentem composicdo semelhante. De
seguida, foram realizadas medidas de dureza Vickers (HV 30) para avaliar a proprie-
dade mecanica do compdésito Ti-B4C. A macrodureza média obtida foi de 236 + 19 HV
30, tal como a dureza do compdsito encontrada por Sousa [64].
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Figura 35 — Espetro EDS do compésito Ti-B4C, designado por C1. Zonas: 35-a, reforgo (Z1);
35-b, matriz (Z2); 35-c, zona de reagao ao reforgo (Z3) observadas na ampliagdao da regido
marcada a amarelo na figura 35-c.

As composi¢des quimicas dos materiais de base obtidas por analise de EDS est&o

resumidas na tabela 7.
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Tabela 7 — Composigao quimica (% atomica) ob-
tida por EDS dos materiais utilizados: Ti6Al4V;
Hastelloy C-276; e Ti-B4C.

Designacgao Teor dos elementos (% atomica)
Ti6AI4V 80,2Ti-14,4Al1-6,1V
Hastelloy C-276 59,1Ni-18,4Cr-11,2Mo-7,8Fe-3,2Co-2,1W
Ti-B4C -

41.2 Ligas de brasagem comerciais

As ligas de brasagem comerciais utilizadas no presente trabalho foram: liga TiNi67,
liga TiCuNi e a liga eutéctica Ag-Cu.

As ligas de brasagem foram avaliadas por ensaios de DSC com o objetivo de de-
terminar a temperatura de formacéo da fase liquida e, consequentemente, as tempe-
raturas de brasagem. Conjuntamente com imagens obtidas por MEV, foram definidas

as as espessuras que compdem as ligas de brasagem.

As imagens obtidas por MEV e as curvas de DSC para as ligas de brasagem co-
merciais estao apresentadas nas seguintes figuras: figura 36 a figura 44. As espessu-
ras obtidas para as ligas de brasagem foram determinadas pelo software ImageJ® a
partir das imagens de MEV.

Na figura 36 apresenta-se a imagem obtida por MEV da liga de brasagem comer-
cial TiNi67, produzida por cladding e laminagem com espessura total de cerca de
50 um. E composta por uma folha de niquel com 12 um de espessura situada entre
duas folhas de titdnio (com 19 um). A figura 37-a mostra a curva de DSC da liga de
brasagem TiNi67. E composta por 71,2Ti-28,8Ni, % atémica, de acordo com resulta-
dos obtidos por EDS. Na figura 37-b, regido ampliada em amarelo da figura 37-a,
identificam-se dois picos exotérmicos a 828 °C e 865 °C, temperatura esta que nao
corrobora com a temperatura de liquidus de referéncia (980 °C) para liga a TiNi67.
Recorrendo-se a secg¢ao do diagrama de equilibrio Ti-Ni (figura 38), expectavel que
tenham ocorrido reagdes parciais da liga de brasagem, como Ti () + L= Ti(a) + Ti2Ni
(a cerca de 865 °C), onde para as temperaturas referidas, correspondem a composi-
¢ao local que pode estar ligeiramente deslocada e, entdo, elevar a temperatura de
liquidus ou pelo facto de ser uma folha n&o ter tido o contacto 6timo ao cadinho. As
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reagcdes podem acontecer em diferentes temperaturas, pois ndo € garantido que toda
a liga de brasagem se transforme totalmente em simulténeo.

FIGURA 36 — Imagem obtida por MEV da liga de brasagem TiNi67.
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Figura 37 — Curvas de DSC obtida para a liga TiNi67 com taxa de aquecimento de 5°C/min.

Figura 37-a, curva obtida na gama de temperaturas 0 °C-1100 °C; 37-b, regido ampliada a amarelo
da figura 37-a.
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Figura 38 — Diagrama de equilibrio Ti-Ni[65].

Na figura 39 apresenta-se a imagem obtida por MEV da liga de brasagem TiCuNi
produzida por cladding e laminagem com espessura total de cerca de 100 ym. E com-
posta por uma folha de uma solugéo solida de cobre e niquel (com 16 pym) situada
entre duas folhas de titanio, com cerca de 37 um de espessura. De acordo com resul-
tados obtidos por EDS, verifica-se que a liga € composta por 74,8Ti-12,1Cu-13,1Ni, %
atomica. A figura 40-a mostra a curva de DSC da liga de brasagem TiCuNi. Na figura
40-b, regido ampliada em amarelo da figura 40-a, identificam-se dois picos exotérmi-
cos a 860 e 968 °C. A partir da analise das sec¢des verticais do diagrama de equilibrio
TiCuNi (figura 41) e da secéo isotérmica do diagrama Cu-Ni-Ti a 870 °C (figura 42), é
possivel verificar algumas das transformagdes sofridas pela liga, no estado sdlido,
durante o aquecimento até a formagao do primeiro liquido (910 °C) onde pode haver
a seguinte sequéncia de fases formadas: TiCu + Ti2Ni + Ti (B) = L, (910°C); TiCu +
(TiNi) = L, (924 °C); Ti2Ni + Ti2Cu = L (a cerca de 930 °C).

Adicionalmente, estudos da literatura realizados por Guedes [45] mostram que, a
medida que a temperatura aumenta, o gradiente de concentragéo existente entre as
folhas de titénio e a de (Cu, Ni) diminui, devido a interdifus&o de titanio, cobre e niquel
na liga de brasagem, ao serem excedidos os limites de solubilidade entre o titénio, o
cobre e o niquel, inicia-se a formacao de diversos compostos intermetalicos que se
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distribuem em camadas monofasicas, localizadas entre as folhas de titanio e a de (Cu,
Ni). Assim, os resultados de DSC, observados nas figuras 40-a e 40-b demonstram
que a liga de brasagem TiCuNi apresenta dois picos exotérmicos a 860 °C e 968 °C.
Porém, ndo é possivel identificar as transformacdes que correspondem a estes picos.

Figura 39 — Imagem obtida por MEV da liga de brasagem TiCuN.i.
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Figura 40 — Curvas de DSC obtida para a liga TiCuNi com taxa de aquecimento de 5°C/min.
Figura 40-a, curva obtida na gama de temperaturas 0-1100 °C; 40-b, regido ampliada a amarelo
da figura 40-a.
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Figura 41 — Secoes verticais extraidas do diagrama de equilibrio TiCuNi [65].

Na figura 43, apresenta-se a imagem obtida por MEV da liga de brasagem eutéc-
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Figura 42. Secc¢ao isotérmica do diagrama de equilibrio Cu-Ni-Ti a
870 °C, em % atémica[65].
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tica Ag-Cu produzida por cladding e laminagem com espessura total de cerca de
100 ym. A composicédo quimica global da liga é de 60,8Ag-39,2Cu, % atomica, de
acordo com resultados obtidos por EDS. A figura 44 apresenta as curvas de DSC
obtidas para a liga Ag-Cu, verificando-se que na figura 44-b, regido ampliada em ama-
relo da figura 44-a, se identifica um pico endotérmico significante a temperatura de
766 °C. Recorrendo ao diagrama de equilibrio Cu-Ag (figura 45) é possivel verificar,




no aquecimento, a formacgéo do liquido a 779 °C, com reagao eutéctica (1): (Ag) + (Cu)
L (1).

Assim, o pico endotérmico significante a temperatura de 766 °C esta de acordo
com a temperatura de liquidus de referéncia (780 °C) para a liga Ag-Cu. Atendendo a

este resultado, a temperatura de brasagem selecionada para este estudo foi de cerca
de 830 °C.

Figura 43 — Imagem obtida por MEV da liga de brasagem Ag-Cu.
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Figura 44 — Curvas de DSC obtida para a liga Ag-Cu com taxa de aquecimento de 5°C/min.

Figura 44-a, curva obtida na gama de temperaturas 0 °C-1100 °C; 44-b regidao ampliada a
amarelo da figura 44-a.
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Figura 45 — Diagrama de equilibrio Cu-Ag [65].

Na tabela 8, apresentam-se as composigdes quimicas das ligas de brasagem co-
merciais determinadas por EDS, as temperaturas solidus e liquidus de referéncia [45]

e as temperaturas liquidus obtidas por DSC.

Tabela 8 — Composigcdo quimica (% atéomica) obtida por EDS das ligas de brasagem comer-
ciais utilizadas (TiNi67, TiCuNi e Ag-Cu), e temperaturas solidus e liquidus.

Temperatura  Temperatura li-

Teor dos elementos Temperatura soli-

PRI (% atomica) dus (°C) referéncia hgc;leizzc(:i:) qtt:ac;u; cfrcl:D)S%)-
TiNi67 71,2Ti-28,8Ni 942 980 Inconclusivo
TiCuNi 74,8Ti-12,1Cu-13,1Ni 910 960 968
Ag-Cu 60,8Ag-39,2Cu 780 780 766

4.1.3 Liga de brasagem produzida por pulverizagao catédica Ti/Ag-Cu

De seguida, € apresentada a liga de brasagem Ti (Ti/Ag-Cu) fornecida pela Uni-
versidade do Minho, uma vez que a motivagao deste estudo incide no estudo do po-
tencial desta liga produzida por pulverizagdo catddica que permitira evitar ou reduzir
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a formacéo de (Ag) na interface, em virtude da reduzida espessura das camadas de
Ag e de Cu depositadas, o que possibilita obter ligagdes com temperaturas de ser-
vigo superiores a 350 °C.

Note-se que a liga de brasagem foi fornecida pelo Departamento de Fisica da
Universidade do Minho. As espessuras obtidas para as diferentes camadas da liga
foram determinadas pelo software ImagedJ a partir de imagens de MEV.

Na figura 46 apresenta-se a imagem obtida por MEV, da liga de brasagem produ-
zida por PVD com espessura total de cerca de 172,80 um. A partir da analise da figura
46-b, verifica-se que as camadas de Ag ndo estdo uniformes ao logo da folha de Ti
em ambos os lados, uma vez que possuem espessuras de 27,81 + 0,32 e 9,78 +

0,43 pm, respetivamente; sendo que a espessura das camadas Cu esta compreen-
dida entre 2,31 + 0,37 ¢ 2,34 + 0,98 ym.

Camada
1 de Cu

Folha Camada
de Ti de Ag

Figura 46 — Imagens obtidas por MEV da liga de brasagem Ti/Ag-Cu designada por L1.
Imagem 46-a, secgao transversal; 46-b, regidao ampliada a amarelo da figura 46-a.

A figura 47 apresenta curvas de DSC obtida para a liga Ti/Ag-Cu com taxa de
aquecimento de 5 °C/min, verificando-se que na figura 47-b, regido ampliada a ama-
relo da figura 47-a se identificam picos endotérmicos e exotérmicos a diferentes tem-
peraturas. Esses picos, possivelmente, estdo associados as reagdes parciais entre Ti,
Ag e Cu da liga de brasagem, em funcao da taxa de aquecimento mais lenta e o facto
da espessura das camadas de Cu e Ag ndo serem uniformes ao longo de toda a
superficie da folha de Ti.
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Por outro lado, encontram-se representadas na figura 47 curvas de DSC obtida
para a liga Ti/Ag-Cu com taxa de aquecimento de 5 °C/min, verificando-se que na
figura 47-b, regido ampliada a amarelo da figura 47-a se identificam trés picos exotér-
micos nomeados por A, B e C que correspondem as temperaturas 831 °C, 914 °C e
922 °C. Ja na figura 47-c, regido ampliada a amarelo da figura 47-a se identificam dois
picos endotérmicos nomeados por A1 e C1 que correspondem as temperaturas
851 °C e 949 °C. Nesse caso, as curvas de DSC apresentam picos complexos, onde
nao €& possivel separar os elementos Ag-Cu-Ti que reagem mutuamente no estado
sélido. Além disso, pode haver inumeras reagdes correspondendo aos picos B, C e

C1 que ocorrem em temperaturas mais altas onde nao € possivel separa-las.

Na figura 48 encontra-se apresentada curvas de DSC obtida com taxa de arrefeci-
mento de 5 °C/min, verificando-se que na figura 48-b, regido ampliada a amarelo da
figura 48-a, um pico exotérmico nomeado D que corresponde a temperatura 922 °C.
Assim, a temperatura de brasagem selecionada para este estudo foi de cerca de
970 °C, com intervalo crescente de 50 °C.

Atente-se que para determinar as fases presentes nas diferentes camadas recor-
reu-se ao estudo de Soares [68] onde a liga de brasagem Ti/Ag-Cu foi caracterizada
por MEV/EDS e DSC, com amostra submetida a temperatura de 0 até 1000 °C com
taxa de aquecimento de 5 °C/min, numa atmosfera de argon, apos simular tratamen-
tos térmicos em diferentes temperaturas. Admitindo a baixa espessura das camadas
a analisar, as analises EDS efetuadas possuem valores aproximados da composi¢ao
(analise semiquantitativa) devido ao volume de iteragdo associado que € maior do que
a camada analisada.

Por conseguinte, resultados mostram que as microestruturas obtidas por MEV (fi-
gura 49) e os resultados de EDS referentes as zonas indicadas (figura 49- a e 49-b),
formam as seguintes fases: Ti(a), Ti2(Ag,Cu) + TiCu, (Ag), (Ag) + Ti2(Ag,Cu) + TiCu,
Ti2(Ag,Cu + (Ag) e Ti(a). A identificacdo das fases possiveis foi realizada tendo em
conta a composigao quimica e com recurso complementar aos diagramas de equilibrio
binarios e ternarios, Ti-Ag e Ag-Cu-Ti (figura 50). Cabe ressaltar que essas fases de-
terminadas no estudo de Soares [68] podem ser as possiveis fases formadas na faixa
de temperatura em que foi realizado o ensaio de DSC. As curvas de DSC sao apenas
auxilio para determinar o que é expectavel obter para temperatura de liquidus pois,
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essa temperatura foi selecionada também com base no préprio processo de uniao e

em estudos da literatura ja realizados com essa liga. Assim, as seguintes reagdes

correspondem aos picos observados: L= (Ag) + (Cu) (831 °C) — pico A; L= Ti2Cu +
TizCus (914 °C) — pico B; L= TiCu + Ti2Cu (922 °C) - pico C; Ti(B) =Ti(a) + Ti2Ag
(851 °C) — pico A1 e Ti(B) = L+ Ti(a) (949 °C) — pico C1.
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Figura 47 — Curvas de DSC obtida para a liga Ti/Ag-Cu com taxa de aquecimento de 5 °C/min.
Figura 47-a, curva obtida na gama de temperaturas 0 °C-1100 °C;47-b, regido ampliada a amarelo
da figura 47-a, com picos exotérmicos; 56-c, regido ampliada a amarelo da figura 47-a com picos

endotérmicos.
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Figura 48 — Curvas de DSC obtida para a liga Ti/Ag-Cu com taxa de arrefecimento de 5°C/min.
Figura 48-a, curva obtida na gama de temperaturas 0 °C-1100 °C; 48-b, regido ampliada a amarelo
da figura 48-a com pico exotérmico.

Figura 49 — Imagem de MEV no modo de eletroes retrodifundidos liga de brasagem Ti/Ag-
Cu submetida a analise de DSC até 1000 °C com taxa de aquecimento de 5 °C/min; 49-b
regido ampliada a amarelo da imagem 49-a. Adaptado de [66].
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Figura 50 — Secc¢ao isotérmica do diagrama de equilibrio Ag-Cu-Ti a 700 °C,
em % atémica[66], onde estdo identificadas as zonas 6 a 11.

4.1.4 Ligagoes por brasagem

O objetivo deste estudo foi apresentar o potencial de utilizagdo de ligas de brasa-
gem produzidas mediante pulverizagdo catddica por magnetrao de Ag e Cu sobre fo-
Iha Ti (Ti/Ag-Cu), no processamento de ligacdes dissimilares constituidas pelos se-
guintes sistemas: 1) liga Ti6AI4V e Ti-B4C; e 2) liga Ti6Al4V e a superliga a base de
niquel Hastelloy C-276.

De forma a tornar a exposicdo mais clara, optou-se por dividir a apresentacido dos
resultados em trés partes. Inicialmente realizou-se o processamento de uma ligagao
similar Ti6Al4V/Ti6AI4V, recorrendo a nova liga de brasagem Ti/Ag-Cu. Na segunda
parte, apresentam-se os resultados para o processamento de ligagdes do sistema
Ti6Al4V/Ti-B4C com ligas de brasagem comerciais (TiNi67, TiCuNi e Ag-Cu) e a liga
de brasagem Ti/Ag-Cu; e, na terceira parte, os resultados relativos ao processamento
do sistema Ti6Al4V/Hastelloy com a liga de brasagem comercial Ag-Cu, comparada a
nova liga de brasagem Ti/Ag-Cu. Em sintese, sera apresentada uma discussdo com-
parando as ligagdes com a liga Ti/Ag-Cu as ligas comercias.
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4.1.5 Sistema Ti6Al4VITi6Al4V

4.1.5.1 Caracterizagao quimica e microestrutural: Liga de brasagem
Ti/Ag-Cu

Inicialmente, realizou-se o processamento de uma ligagao similar Ti6Al4V/Ti6Al4V

recorrendo a liga de brasagem produzida por pulverizagéo catodica Ti/Ag-Cu.

A figura 51-a apresenta imagem obtida por MO da interface resultante do proces-
samento a 970 °C por 30 minutos. Ao longo da interface ndo foram detetados poros
ou fissuras e observa-se uma interface homogénea e de estrutura lamelar, de acordo

com a regido ampliada a amarelo na figura 51-b.

| 200 pmY : 100 pm

FIGURA 51 - Imagens de MO da interface resultante do processamento do sistema
Ti6AI4VITi6Al4V com a liga de brasagem Ti/Ag-Cu a 970 °C. Imagem 51-a, imagem da interface;
51-b, ampliagao da interface da zona marcada a amarelo em 51-a.

A interface resultante do processamento de ligagdes Ti6Al4V/Ti6Al4V, recorrendo
a liga Ti/Ag-Cu a 970°C, apresenta espessura total de 227 ym. De acordo com ima-
gens obtidas em MEV por eletrdes retrodifundidos da interface (figura 52-a), a inter-
face é constituida por uma camada unica designada por A, dividida por duas regides:
| (zona central da interface) e |l (junto a liga Ti6AI4V) (figura 52-b). Os constituintes

associados a camada A foram designados por zonas Z1 a Z5 (figura 52-b a 52-d).

As composi¢des quimicas das diferentes camadas que compdem a interface foram
obtidas por analise de EDS. Na tabela 9 apresentam-se as composi¢des quimicas dos
diferentes constituintes denominados Z1 a Z5, identificados na figura 52.
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FIGURA 52 — Imagens de MEV no modo de eletrdes retrodifundidos da interface resultante
do processamento com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C. Imagem 52-a, interface; 52-b, ampliacao
da interface da zona marcada a amarelo em 52-a, e regides designadas por | e Il; 52-c,
ampliagao da interface da zona marcada a amarelo em 52-b, e constituintes da regiao |;
52-d, ampliagdo da interface da zona marcada a amarelo em 52-b, constituintes da regiao
Il

Tabela 9 - Composigao quimica obtida por EDS, em % atomica (Ti/Ag-Cu a 970 °C)
e possiveis fases formadas na interface resultante do processamento da ligagao
com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C (zonas indicadas nas figuras 52-b e 52-c).

Zonas Z1 Z2 z3 Z4 Z5
" Ti 86,4 100,0 70,9 896 87,0
g Al 10,7 - 32 -
g \Y; 2,9 - - - -
] Ag - - 15,6 51 3.1
u Cu - - 136 21 99

Possiveis fases = Ti(a)+Ti(3) Ti(a) Tio(Ag,Cu) Ti(a) Ti2Ag
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A zona Z1 esta localizada na liga Ti6Al4V (figura 52-b), verificando-se que é cons-
tituida por duas regides distintas: uma cinzenta e uma regido branca constituida por
lamelas, dispersa na regido cinzenta. Esta zona € composta essencialmente pelos
elementos Ti, Al e V. Recorrendo-se a secgao isotérmica do diagrama de equilibrio Ti-
Al-V a 700 °C (figura 53), conjuntamente as informacdes obtidas por EDS, foi possivel
estabelecer que a regido branca é designada por Ti(B) e esta dispersa na regido de
Ti(a) cinzenta, ou seja, a zona Z1 é composta por Ti(a)+Ti(3). Nessa regido, observa-
se que nao houve alteracdo de microestrutura dos materiais de base, onde observa-
se que parte do material de base continua a apresentar estrutura equiaxial, e outra
parte estrutura lamelas, marcado pela difusdo dos elementos de liga (provenientes da
liga de brasagem) para os materiais de base.

A camada A (figura 52-b) corresponde a interface cuja espessura total € cerca de
227 ym. Esta zona esta dividida em duas regides distintas, denominadas por | e Il,
mas com a mesma estrutura de Widmanstatten. A regido |, zona de reagéo, € formada
essencialmente por um constituinte cinzento-claro, denominado por Z2, composto
maioritariamente por Ti proveniente da liga Ti6Al4V, assim o constituinte Z2 &€ com-
posto por Ti(a).

O constituinte branco, denominado por Z3, é composto pelos elementos Ti, Ag e
Cu provenientes da liga de brasagem. Recorrendo a secgédo isotérmica do diagrama
Ag-Cu-Ti a 700 °C (figura 55), estabeleceu-se que o constituinte denominado por Z3
corresponde a Ti2(Ag,Cu). Com base nos diagramas de equilibrio Ag-Ti [75], verifica-
se que a solubilidade do titdnio na matriz de prata é de aproximadamente 2% (% at6-
mica a temperatura ambiente). Além disso, a prata forma uma solu¢do solida com
cobre até 5 % (% atomica a 600 °C). Entdo, como esperado, pode concluir-se que a
fase rica em Ag esta ligada ao Cu e ao Ti. Estima-se que a regido | seja composta por
uma mistura de Ti(a) + Ti2(Ag, Cu) devido ao volume de interagdo na analise de EDS,
uma vez que a zona Z3 possui espessura muito reduzida e assim, a composi¢cao qui-

mica desta regido também pode ser das zonas adjacentes.
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Figura 53 — Seccéao isotérmica do diagrama de equilibrio
Ti-Al-V a 700 °C, em % atémica[65], onde esta identifi-
cada a zona 1 (Z1), analisada por EDS.

A regido Il é formada, essencialmente, por dois constituintes denominadas por Z4
e Z5. Para o constituinte denominado Z4 observa-se uma regido cinzenta mais escura,
composta pelos elementos Ti, Al e Ag, provenientes da liga Ti6AIl4V e da liga de bra-
sagem Ti/Ag-Cu. Recorrendo-se a secgédo isotérmica do diagrama Ag-Al-Ti a 800 °C
(figura 54), Z4 consiste em Ti(a). Isso acontece pela razdo de que a Ag e o Al possuem
estrutura cristalina (CFC), raio atomico (1,44 A e 1,43 A) e eletronegatividade (1,93 eV,
e 1,90 eV) e, podem substituir-se [76] e formar TiAg e TiAl. E também, a solubilidade
do Ti na Ag e no Al é muito baixa. O constituinte branco, denominado por Z5, é com-
posto pelos elementos Ti, Ag e Cu. Recorrendo-se a secgao isotérmica do diagrama
Ag-Cu-Ti a 700 °C (figura 55), estabeleceu-se que o constituinte denominado por Z5
consiste em Ti2Ag pela mesma raz&o que foi referida anteriormente, do volume de

iteracéo.
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FIGURA 54 — Secgdo isotérmica do diagrama de equilibrio Ag-Al-Ti a 800 °C, em % ato-
mica[65], onde esta identificada a zona 4 (Z4), analisada por EDS.
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FIGURA 55 — Seccgdo isotérmica do diagrama de equilibrio Ag-Cu-Ti a 700 °C, em % ato-
mica[65], onde estdo identificadas as zonas 2, 3 e 5 (Z2, Z3 e Z5), analisadas por EDS.

Em sintese, a interface resultante do processamento de Ti6AlI4V/Ti6Al4V recor-
rendo a liga (Ti/Ag-Cu) é formada pela sequéncia das seguintes fases: Ti(a) + Ti(B)/
Ti(a) + Ti2(Ag,Cu).

91



A figura 56-a mostra a imagem obtida por MEV, no modo de eletrbes retrodifundi-
dos, em conjunto com o mapa de distribuicdo elementar da interface resultante do
processamento com a liga de brasagem Ti/Ag-Cu a 970 °C. Observa-se que, de facto,
foram obtidas interfaces bem-sucedidas, sem a presenca de poros ou fissuras.

A figura 56-b mostra que o Ti esta distribuido ao longo de toda a interface, consti-
tuida por uma camada designada por A, proveniente dos materiais de base e da liga
de brasagem. O Al (figura 56-c) encontra-se, essencialmente, distribuido na liga
Ti6Al4V e a interface resultante é constituida pelas regides | e Il na camada A, regido
marcada em amarelo (figura 56-a), onde a Ag encontra-se concentrada nas extremi-
dades da liga Ti/Ag/Cu (figura 56-d), o Cu se encontra na interface de forma homogé-
nea (figura 56-e). A camada A possui duas regides diferentes, | e I, e sdo compostas
pelos mesmos elementos Ti, Ag e Cu. Vale ressaltar que o Cu se encontra distribuido
nas extremidades da camada A. Estudos da literatura [77,78] mostram que o Cu pos-

sui maior afinidade com o Ti que a Ag.

A figura 57-a mostra a imagem obtida por MEV, no modo de eletrbes retrodifundi-
dos, da interface resultante do processamento com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C. No mapa
de orientagao cristalina da fase Ti(a) obtida por EBSD (figura 57-b), regido marcada
em amarelo na figura 57-a, observam-se as varias cores que demostram as diferentes

orientagdes para os graos.

Observa-se que a zona central da camada A (regido |) apresenta graos mais acha-
tados em relagdo aos materiais de base, estrutura de Widmanstatten tipica para Ti(a)
[2,79]. A regido Il, possui graos mais pequenos, contudo, ndo € possivel chegar a
conclusao mais clara, pois ha muito ruido no mapa EBSD, em fungdo de uma fase
dispersa que dificulta a obtencdo de mapas com qualidade. Outro facto que dificulta
obter uma boa analise sédo as fases que contém Ag identificadas por MEV/EDS. Como
a Ag é mais macia que os demais elementos, apresenta maior deformag¢ao durante o
polimento mecéanico, o que dificulta boa dete¢cdo de sinal na analise de EBSD. Outro
facto importante a ser considerado € que a morfologia da liga Ti6Al4V nao foi alterada.
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Figura 56 — Imagens de MEV no modo de eletroes retrodifundidos, e mapa de distribuigcao ele-
mentar da interface resultante do processamento com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C. Imagem 56-a,
interface; 56-b. titanio; 56-c, aluminio; 56-d, prata; 56-e, cobre.
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FIGURA 57 — 57-a, imagem de MEV no modo de eletroes retrodifundidos da interface resul-
tante do processamento com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C. Imagem 57-b, polo inverso da in-
terface obtida por EBSD da zona marcada a amarelo em 57-a.

Os resultados obtidos para interface Ti6AI4V/ Ti6AI4V, resultante do processa-
mento com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C, mostram que a microestrutura obtida na interface
€ composta por uma camada central (Ti(a) e Ti2(Ag, Cu)). Verifica-se a supressao
extensiva de zonas compostas de (Ag) ou fases intermetalicas frageis e grosseiras, o
mesmo que foi relatado em ligagbes processadas com ligas a base Ti/Ag-Cu, respeti-
vamente [7,55,59,60].

4.1.5.2 Caracterizagdo mecanica das ligagoes processadas com a liga
de brasagem Ti/Ag-Cu

A caracterizagdo mecanica da interface foi obtida através de ensaios de microdu-
reza, que permitiram avaliar a evolugéo da dureza em toda a interface. O mapa de

dureza ao longo da ligagdo Ti6AI4V/Ti6AI4V recorrendo a liga Ti/Ag-Cu esta
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apresentado na figura 58. Esta analise tem como o objetivo verificar a distribuicdo da

dureza nas diferentes camadas existentes na interface.

Na figura 58, observou-se por imagem de MO, a interface resultante do processa-
mento com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C e o mapa de dureza. O centro da interface, onde
se localiza a folha de titanio da liga de brasagem, possui uma dureza média de cerca
de 252 + 3 HVO0,01. A liga Ti6Al4V apresenta dureza média de cerca de 308 + 2
HV0,01. O mapa de dureza mostra que a interface possui valores de dureza mais
préximos da liga Ti6AI4V, embora observa-se uma ligeira diferenga do centro da in-
terface para a periferia, uma vez que no centro temos graos maiores e mais achatados
(figura 57-b) e nas camadas proximas ao material de base, grdos menores que pro-
movem esta homogeneidade da microestrutura. Outro fator a considerar € a presenca
dos compostos Tiz(Cu,Ag) e Ti2Ag que possuem dureza menor que a dureza da folha
de titanio [54].
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FIGURA 58 — Imagem de MO da interface resultante do processamento com a liga Ti/Ag-Cu
a 970 °C e mapa de dureza.
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4.1.6 Sistema Ti6Al4V/Ti-B4C

Na segunda parte, apresentam-se os resultados para o processamento de li-
gacdes do sistema Ti6Al4V/Ti-B4C com ligas de brasagem comerciais (TiNi67, TiCuNi
e Ag-Cu) e a liga de brasagem Ti/Ag-Cu.

4.1.6.1 Caracterizagao quimica e microestrutural: Liga de brasagem
TiNi67
Nesta seccao sera apresentado o resultado obtido para interface recorrendo-se a
liga TiNi67.

A figura 59-a apresenta imagem obtida por microscopia o6tica da interface resul-
tante do processamento a 1030 °C por 30 min. Ao longo da interface, de acordo com
a regiao ampliada em amarela na figura 59-b, foram detetadas regides que possivel-
mente sao identificadas particulas de reforco do compdésito que se deslocaram durante

o polimento, que estdo indicados pela seta em amarelo.

Figura 59 — Imagens de MO da interface resultante do processamento do sistema
Ti6Al4VITi-BaC com a liga de brasagem TiNi67 a 1030 °C. Imagem 59-a, interface; 59-b,
ampliagao da interface da zona marcada a amarelo em 59-a e poros indicadas pela seta
amarela.

A interface resultante do processamento de ligagdes Ti6Al4V/Ti-B4C recorrendo a
liga TiNi67 a 1030 °C, possui espessura total de 227 ym, medida obtida pelo software
Imaged. De acordo com imagens obtidas em MEV por eletrdes retrodifundidos da in-
terface (figura 60-a), a interface é constituida por duas camadas designadas por A e

B, onde A consiste na zona central e B zona de reacdo no compésito Ti-B4sC. Os
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constituintes associados as camadas A e B foram designados por zonas Z1 a Z6 de
acordo com as figuras 60-c e 60-d, que mostram regido ampliada a amarelo da inter-

face junto ao compésito Ti-B4C (figura 60-b)).

Ti6AlI4V
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mag O
1000x 1
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Figura 60 — Imagens de MEV no modo de eletrdes retrodifundidos da interface resultante do
processamento com a liga TiNi67 a 1030 °C. Imagem 60-a, interface; 60-b, ampliagao da interface;
60-c, ampliagdo junto ao compdsito Ti-B4C e constituintes na interface; 60-d, constituintes as-
sociados ao compoésito Ti-B4C.

As composi¢des quimicas das diferentes camadas que compdem a interface foram

obtidas por analise de EDS. Na tabela 10 apresentam-se as composi¢des quimicas

dos diferentes constituintes denominados Z1 a Z6, identificados na figura 60.
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Tabela 10 — Composig¢ao quimica obtida por EDS, em % ato-
mica (TiNi67 a 1030 °C).

Zonas Z1 Z2 Z3 Z4 Z5
Ti 86,1 90,7 655 931 672
Elementos Al 8,5 9,3 2,5 6,9 -
Ni 54 - 32,0 - 32,8

Possiveis fases Ti(a) +TiNi | Ti(a)  TieNi | Ti(a) = TizNi
Possiveis fases formadas na interface resultante do processamento
com a liga TiNi67 a 1030 °C (zonas indicadas na figura 60-d).

A camada A (figura 60-a) consiste numa camada de reac&o cuja espessura € cerca
de 175 ym. Essa camada apresenta morfologia de Widmanstatten e espessura de
aproximadamente quatro vezes a espessura da liga de brasagem TiNi67 (50 ym), o
que indica que parte do Ni que da liga de brasagem difundiu-se para os materiais de
base para formacéao da interface.

A zona Z1 (figura 60-b) mostra ampliagdo da camada A, zona central da interface
(figura 60-a), que é formada essencialmente por dois constituintes de cor cinzento-
clara e branco, compostos pelos elementos Ti, Al e Ni provenientes da liga Ti6AI4V e
da liga de brasagem. Foi realizada uma analise global dessa zona, pois o constituinte
de cor branca é muito fino e, durante a analise de EDS é detetada a composigao
quimica das zonas préximas em fungédo do volume de iteragdo. Recorrendo-se a sec-
¢ao isotérmica do diagrama de equilibrio Al-Ni-Ti a 750 °C (figura 61), com as infor-
magodes obtidas por EDS, estabelece-se que a zona Z1 & composta por Ti(a)+Ti2Ni.

A zona Z2 é formada essencialmente por um constituinte de cor cinzento-claro
composto pelos elementos Ti e Al. Recorrendo-se a secgao isotérmica do diagrama
de equilibrio Ti-Al (figura 62), se estabelece que a zona Z2 & composta por Ti(a). A
partir das analises de EDS, a zona Z3 é formada essencialmente por um constituinte
de cor branca e composto pelos elementos Ti e Al e Ni. Recorrendo-se a sec¢ao do
isotérmica do diagrama de equilibrio Ti-Al-Ni (figura 61), estabelece-se que a zona Z3
€ composta por Ti2Ni A zona Z3 € muito pequena, em fungao do volume de interacao,
e mesmo sendo analisada em separado as zonas Z2 e Z3, € possivel que nao se
diferencie estas zonas.

A zona Z4 é formada essencialmente por um constituinte de cor cinzento-claro
composto pelos elementos Ti e Al provenientes da liga Ti6Al4V. Recorrendo-se a sec-
¢ao do diagrama de equilibrio Ti-Al (figura 62), se verifica que esta zona &€ composta
por Ti(a).
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A camada B (figura 60-a) consiste numa camada de reagdo cuja espessura é cerca
de 52 uym e constituida por Z5 e Z6. A zona Z5 é formada essencialmente por um
constituinte de cor branca composta pelos elementos Ti e Ni. Recorrendo-se a secgao
do diagrama de equilibrio Ti-Ni (figura 63) se estabelece que a zona Z5 também é
composta por TizNi.

A zona Z6 é formada essencialmente por um constituinte de cor cinza-claro com-
posto pelos elementos Ti, B e C, de acordo com o espetro EDS mostrado na figura 64.
Estima-se que esta seja uma regido da zona de reagcdo do composito Ti-B4C pois
apresenta os meus constituintes na analise realizada nos estudos Sousa [60] e Toptan
et al. [31].

AI-Ni-Ti Ni
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Figura 61 — Seccao isotérmica do diagrama de equilibrio Al-Ni-Ti a 750 °C,
em % atémica [50], onde estdo identificadas as zonas 1 e 3, analisadas por
EDS.
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Figura 62 — Diagrama de equilibrio Ti-Al[65], onde estdo identifica-

das as zonas 2

e 4, analisada por EDS.
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Figura 64 — Espetro EDS representativos da zona Z6.

Em sintese, a interface resultante do processamento de Ti6AI4V/ TiNi67/ Ti-B4C é

formada pela sequéncia das seguintes fases: Ti(a) + Ti2Ni/ Ti(a) + Ti2Ni.

A figura 65-a mostra a imagem obtida por MEV no modo de eletrdes retrodifundidos
em conjunto com o mapa de distribuicdo elementar (figuras 65-b a 65-e) da interface
resultante do processamento com a liga de brasagem TiNi67 a 1030 °C. A interface

resultante é constituida por duas camadas designadas por A e B.

A figura 65-b mostra que o Ti esta distribuido ao longo de toda interface proveni-
ente das matérias de base. O Al (figura 65-c) esta distribuido ao longo da camada A.
O Ni (figura 65-d) esta distribuido maioritariamente na camada A e parte na camada
B.
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Figura 65 — Imagens de MEV no modo de eletroes retrodifundidos, e mapa de distribuigao ele-
mentar da interface resultante do processamento com a liga TiNi67a 1030 °C. Imagem 65-a, in-
terface; 65-b, titanio; 65-c, aluminio e 65-d, niquel.

Anadlises de EBSD em conjunto a analises por EDS foram realizadas com o objetivo
de prever a natureza das fases resultantes formadas na interface Ti6AI4V/Ti-B4C re-
correndo-se a liga TiNi67. Essa técnica foi utilizada principalmente na identificagdo de
fases mais finas onde ha influéncia das zonas mais proximas, o que influencia o vo-
lume de iteracdo do EDS. A indexacéo dos padrdes de Kikuchi obtidos por essa téc-
nica permite a identificagdo das fases em zonas de maior sensilidade (entre 50 nm a
100 nm de diametro). Os resultados apresentados na figura 66 confirmam a presenca
das fases anteriormente identificadas com base nos resultados de EDS (tabela 10):
na zona Z1 é identificado Ti(a) +Ti2Ni, Ti(a) é identificado nas zonas Z2 a Z4 e TixNi
na zona Z5. Essa identificagao é possivel porque em EBSD a area analisada é bas-

tante menor que na analise quimica por EDS.
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Figura 66 — Indexagao dos padroes de Kikuchi obtidos por EBSD nas areas assinaladas na
figura 60. Zonas: 66-a, e 66-b, Z1; 66-c, Z2, 67-d, Z3; 66-e, Z4, e 66-f, Z5.
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Vale ressaltar referir que a morfologia de Widmanstatten observada é composta
por lamelas de Ti(a) e o intermetalico TioNi, microestrutura semelhante da interface
Ti6AlI4V/TiNi67 encontrada por outros autores [51,61,64,81,82].

Verifica-se que que ndo houve alteragdes na microestrutura ou na composi¢ao qui-

mica do compésito Ti-B4C.

Estudos da literatura que envolvem o compdsito Ti-B4C [24,30,32,33,57,67,83]
mostram que a reacédo entre Ti e B4C leva a formacgao das fases TiC e TiB resultantes
da difusdo de boro e carbono a partir das particulas de reforgo. A presenca desses
compostos na interface entre a matriz e o reforgo é responsavel pela ligagdo quimica
das particulas de reforgo a matriz de titanio. Portanto, as particulas de reforco e da
matriz apresentam nao so interagdo mecanica entre si, mas também, interagdo qui-

mica.

Além disso, TiC e TiB s&o compostos termodinamicamente estaveis [24,32,67] que
apresentam coeficiente de expansao térmica semelhantes a matriz de titanio [24,84].
Isso indica que a zona de reacao é estavel e aparentemente adequada para promover
uma forte ligagéo entre a matriz e o reforgo.

4.1.6.2 Caracterizagdao mecanica: Liga de brasagem TiNi67

A caracterizagdo mecanica foi realizada através de mapas de dureza ao longo dos
materiais de base e da interface. O mapa de dureza ao longo da ligagédo Ti6AI4V/Ti-
B4C recorrendo a liga TiNi67 esta apresentado na figura 67. A liga Ti6Al4V apresenta
dureza média de cerca de 455 HV0,01 e a camada A, de cerca de 492 HV0,01. En-
tretanto, na camada B, o valor de dureza médio obtido € de 788 HV0,01. Pela variagao
da dureza Vickers observada, constata-se que, interface entre a camada de reacao e
o composito, que contém a fase Ti2Ni (zona 5), apresenta o valor de dureza mais
elevado, tal como esperado. Este aumento da dureza na interface pode ser explicado
pela presenca da fase Ti2Ni. A fase Ti2Ni € extremamente dura, e apresenta um com-
portamento fragil como apresentado em outros estudos da literatura [48]. Além disso,
existem alguns fatores importantes em relacédo ao compdsito como: o B4C € conhecido
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por ser material bastante duro; TiC e TiB apresentam dureza mais elevada que a ma-

triz [30] e também provocam endurecimento indireto da matriz.

Assim, presenca da fase Ti2Ni teve efeito significativo nas propriedades mecanicas
ligacéo, ou seja, a maior dureza desta fase significa menor ductilidade e menor capa-

cidade de o material resistir a deformagao durante a indentagéo.
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Figura 67 — Imagem de MO da interface resultante do processamento com a
liga TiNi67 a 1030 °C e mapa de dureza.

4.1.6.3 Caracterizagao quimica e microestrutural: Liga de brasagem
TiCuNi

Nesta seccao serao apresentados os resultados obtidos para interface recorrendo-

se a liga TiCuNi.

A figura 68 apresenta imagem obtida por microscopia 6tica da interface resultante
do processamento a 1010 °C por 30 minutos. Ao longo da camada junto ao compdésito
Ti-B4C (figura 68-b), foram encontrados reforcos do compésito. E expectavel que es-

tes reforgos tenham arrancado durante o polimento.
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Figura 68 — Imagens de MO da interface resultante do processamento com a liga de brasa-
gem TiCuNi a 1010 °C. Imagem 68-a, interface, 68-b, ampliagao da interface da zona mar-
cada a amarelo em 68-a.

A interface resultante do processamento de ligagdes Ti6AI4V/Ti-B4C, recorrendo a
liga TiCuNi a 1010°C, apresenta uma espessura total de 159 ym. De acordo com ima-
gens obtidas em MEV por eletrdes retrodifundidos da interface (figura 69-a), a inter-
face é constituida por uma Unica camada designada por A, dividida por duas regioes:
| (junto a liga Ti6AI4V) (figura 69-e) e Il (junto ao compdsito Ti-B4C) (figura 69-d). Os
constituintes associados a camada A foram designados por zonas Z1 a Z5 (figuras
69-d) e 69-e).

A liga Ti6AI4V (figura 69-b) é composta essencialmente pelos elementos Ti, Al e V.
Recorrendo-se a secgéao isotérmica do diagrama de equilibrio Ti-Al-V a 700 °C, em
conjunto com as informacgdes obtidas por EDS, constata-se que essa zona é composta
por Ti(a)+Ti(B).

A camada A formou-se junto a liga Ti6AI4V (figura 69-a) e consiste numa camada
de reagao cuja espessura total € cerca de 159 ym. Essa zona esta dividida em duas
regides distintas, denominadas por | e Il. A regido | é formada essencialmente por um
constituinte cinzento-claro (Z1) composto pelos elementos Ti e Al provenientes da liga
Ti6AI4V. Recorrendo-se ao diagrama de equilibrio Ti-Al (figura 70) a zona Z1 é com-

posta por Ti(a).
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Ti6AI4V

Figura 69 — Imagens de MEV no modo de eletrées retrodifundidos da interface resultante do
processamento com a liga TiCuNi a 1010 °C. Imagem 69-a, interface; 69-b, ampliagao da interface
da zona marcada a amarelo em 69-a; 69-c, ampliagdo junto ao compoésito Ti-B4C e regides de-
signadas por | e Il; 69-d, ampliagao da interface da zona marcada a amarelo em 69-c, e consti-
tuintes da regiao Il; 69-e, ampliagado da interface da zona marcada a amarelo em 69-d, constituin-
tes da regiao I, 69-f, interface em menor ampliagao.
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As composi¢des quimicas das diferentes camadas que compdem a interface foram
obtidas por analise de EDS. Na tabela 11 apresentam-se as composi¢des quimicas
dos diferentes constituintes denominados Z1 a Z4, identificados na figura 69.

Tabela 11 — Composi¢cao quimica obtida por EDS, em % atémica
(TiCuNi a 1010 °C).

Zonas Z1 Z2 Z3 Z4
Ti 906 655 84.1 67,0
Al 94 § 51 ;
Elementos —¢, 5 211 59 114
Ni - 12,4 50 216

Possiveis fases Ti(a) | Tiz(Ni,Cu) Ti(a) + Tiz(Ni,Cu) = Tiz(Ni,Cu)
Possiveis fases formadas na interface resultante do processamento
com a liga TiCuNia 1010 °C (zonas indicadas nas figuras 69-d e 69-e).

A zona Z1 é essencialmente constituida pelos elementos Ti e Al e possui morfolo-
gia de Widmanstatten. Ja a zona Z2 é formada essencialmente por um constituinte de
cor branca (figura 69-e), composto pelos elementos Ti, Cu e Ni proveniente da liga de
brasagem. Recorrendo-se a secgao isotérmica do diagrama Cu-Ni-Ti a 870°C (figura
71) se estabelece que o constituinte Z2 consiste no composto Ti2(Ni,Cu). Estima-se
que a regiado | seja composta por uma mistura de Ti(a) + Tiz(Ni,Cu) em fungdo do

volume de interacgao.

A zona Z3 é formada essencialmente por dos constituintes de cor cinzenta e branca
(figura 83-d), composto pelos elementos Ti, Al, Ni e Cu provenientes da liga de brasa-
gem e parte da liga Ti6AI4V que se difundiu para a interface. Recorrendo-se a secgéo
isotérmica do diagrama Al-Cu-Ti a 500 °C (figura 72) e a secc¢ao isotérmica do dia-
grama Cu-Ni-Ti a 870°C (figura 71) se estabelece que o constituinte Z3 consiste em
Ti(a) + Ti2(Ni,Cu). A seccao isotérmica do diagrama Al-Cu-Ti a 500 °C (figura 72) mos-
tra que pode haver duvida em relagdo ao Tiz2Ni ou Ti2Cu pois o Ni e o Cu possuem
estrutura cristalina (CFC), raio atdmico (124 pm e 128 pm) e eletronegatividade
(1,91 eV e 1,90 eV) semelhantes e, estes elementos podem auto substituir-se na rede.
Ao localizar estas zonas nas seg¢des isotérmicas dos diagramas de equilibrio Cu-Ni-Ti
(figura 84) e Al-Cu-Ti (figura 85), ndo conseguimos diferenciar o Cu e o Ni. Esta ana-
lise sera esclarecida na analise de EBSD com o objetivo de prever a natureza das
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fases mais finas onde ha influéncia das zonas mais proximas, o que influencia o vo-
lume de interagao do EDS.
A zona Z4 é formada essencialmente por um constituinte de cor branca (figura 69-

d)), composto pelos elementos Ti, Cu e Ni proveniente da liga de brasagem. Recor-
rendo-se a secc¢ao isotérmica do diagrama Cu-Ni-Tia 870°C (figura 71) se estabelece

que o constituinte Z4 consiste em Ti2(Ni,Cu).
A zona Z5 é formada essencialmente por um constituinte de cor cinzenta figura 69-
d), composto pelos elementos Ti, B e C, de acordo com o espetro EDS mostrados na

figura 73. Estima-se que esta seja uma regido da zona de reagdo do composito Ti-
B4C pois apresenta os meus constituintes na analise realizada nos estudos Sousa [60]

e Toptan et al. [31].
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Figura 70 — Diagrama de equilibrio Ti-Al[69], onde esta identificada a zona 1,
analisada por EDS.

109



Cu-Ni-Ti Ni 870°C (1143 K)

90Gup

1 CuNiTi "

2 CuNi,Ti

3 CuNiyTi (n)
. 4 CuNi“Ti.
- 5 CuNinTi-,

6 CuNiyaTig
- 7 CuNi”Tilo
- 8 CusNiTis S s
. 9 Cu;:NiTH

Cu 10

20 30 10 50 60 70 90
Cu.Ti  CusTiz(HT) CuTi CuTi, (Ti(HT))

Figura 71 — Seccéo isotérmica do diagrama de equilibrio Cu-Ni-Ti a 870 °C, em %
atomica[65], onde estao identificadas as zonas 2, 3 e 4, analisadas por EDS.
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Figura 72 — Seccgéo isotérmica do diagrama de equilibrio Al-Cu-Ti a 500 °C, em %
atomica[65], onde esta identificada a zona 3, analisada por EDS.
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Figura 73 — Espetro EDS representativos da zona Z5.

Em sintese, a interface resultante do processamento de Ti6AI4V/Ti-B4C recorrendo
a liga TiCuNi é formada pela sequéncia das seguintes fases: Ti(a) + Tiz(Ni,Cu) e
Tiz2(Ni,Cu).

A figura 74-a mostra a imagem obtida por MEV, no modo de eletrbes retrodifundi-
dos, em conjunto com o mapa de distribuicdo elementar da interface resultante do
processamento com a liga de brasagem TiCuNi a 1010 °C (figuras 74-b a 74-e). Ob-
serva-se que foram obtidas interfaces sas sem a presenca de poros ou fissuras.

A figura 74-b mostra que o Ti esta distribuido ao longo de toda a interface, prove-
niente dos materiais de base e da liga de brasagem. O Al (figura 74-c) encontra-se
essencialmente distribuido na liga Ti6Al4V e ao longo da camada A. O Cu e o Ni
(figuras 74-d e 74-e) encontram-se distribuidos ao longo da camada A e junto ao com-
posito Ti-B4C. Como pode ser observado, a camada A possui espessura de cerca de
159 um, enquanto a liga de brasagem TiCuNi possui espessura de cerca de 90 ym.
Por isso, é expectavel que parte do Cu e o Ni tenham se difundido para a liga Ti6AI4V.
As figuras: figura 74-d e 74-e ressaltam essa possivel disfusdo do Ni e do Cu no com-
posito, mas também se observa que ha reag¢ao do Ni e do Cu com o compdsito com

a formacao de uma fase mais fina.
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Anadlises de EBSD conjuntamente as analises por EDS foram realizadas com o
objetivo de prever a natureza das fases resultantes formadas na interface Ti6AI4V/Ti-
B4C recorrendo-se a liga TiCuNi. Essa técnica foi utilizada principalmente na identifi-
cacao de fases mais finas onde ha influéncia das zonas mais proximas, o que influen-
cia o volume de interacdo do EDS. A indexacgao dos padrdes de Kikuchi obtidos por
essa técnica permite a identificacdo das fases em zonas mais localizadas (entre 50 nm
e 100 nm de diametro). Os resultados apresentados na figura 75 confirmam a pre-
senca dos elementos anteriormente identificadas com base nos resultados de EDS
(tabela 12): na zona Z1 é identificado Ti(a), Ti2Cu é identificado na zona Z2, Ti(a) +
(NiCu) na zona Z3 e (Ni,Cu) na zona Z4. Nas analises de EDS identificam-se as se-
guintes fases: Ti2(Ni,Cu) (Z2), Ti(a) + Ti2(Ni,Cu) (3) e Ti2(Ni,Cu) (Z4).
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Figura 74 — Imagens de MEV no modo de eletroes retrodifundidos, e mapa de distribuigcao ele-
mentar da interface resultante do processamento com a liga TiCuNi a 1010 °C. Imagem 74-a,
interface; 74-b, titanio; 74-c, aluminio; 74-d, cobre; 74-e, niquel.
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Figura 75 — Indexagao dos padroes de Kikuchi obtidos por EBSD nas areas assinaladas na
figura 69.
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4.1.6.4 Caracterizagdao mecanica: liga de brasagem TiCuNi

A caracterizagdo mecanica foi realizada através de mapa de dureza ao longo dos
materiais de base e da interface. Para avaliar as propriedades mecanicas da interface,
foram realizados perfis de durezas ao longo do material base e da interface. O mapa
de dureza ao longo da ligagao Ti6Al4V/Ti-B4C recorrendo a liga TiCuNi esta apresen-
tado na figura 76. Pela variagao da dureza Vickers observada, ndo ha grandes altera-
¢des nos valores de dureza da liga Ti6Al4V em relagdo as demais ligagdes, uma vez
que a liga Ti6Al4V apresenta dureza média de cerca de 399 HVO0,01. Constata-se que
o valor de dureza médio de 480 HV0,01 é obtido na camada A. Nesse caso, na inter-
face junto ao compdsito Ti-B4C, que contém as fases Ti2(Cu,Ni) (zonas 3 e 4), apre-
senta valores homogéneos de dureza. Essa distribuicdo homogénea nos valores de
dureza da interface para a ligagéo resultante para a liga TiCuNi pode ser explicado
pela presenca da fase Ti2Cu, que apresentam valores de dureza mais pequenos que
a fase formada por TizNi.

Ti6AI4V B Dureza (HV)

78

759
812
864

Figura 76 — Imagem de MEV no modo de eletroes retrodifundidos da interface resul-
tante do processamento com a liga TiCuNi a 1010 °C e mapa de dureza.

Para ambas as ligagdes processadas com as ligas TiCuNi e TiNi67 foi observada

alteragédo de microestrutura para a liga Ti6Al4V junto a interface da ligagao (figura 77-
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a) e 77-b)). Embora a temperatura a que foram processadas ligagées com as ligas
TiCuNi e TiNi67 seja superior a B transus (=985 °C), 1010 °C e 1030 °C respetiva-
mente, o tempo de estagio foi de 30 minutos, tempo suficiente para que houvesse
difusdo tanto do Ti e o Ni quanto do Ti, Ni e do Cu para os materiais de base e preci-
pitagdo das fases ricas em Ti, principalmente Ti(a), mas também Tiz2Ni e Ti2(Ni,Cu) no
centro zona da interface de brasagem. Essa temperatura de brasagem indicaria alte-
racdo da microestrutura da liga Ti6Al4V de equiaxial, para lamelar, do tipo Wid-

manstatten, o que foi observado nas ligagdes.

Do ponto de vista microestrutural, as ligagdes processadas neste estudo com
a liga TiNi67 e TiCuNi, apresentam interface resultante composta pela sequéncia das
seguintes fases: Ti(a) + Ti2Ni/ Ti(a) + Ti2Ni/ e Ti(a) + Ti2(Ni,Cu).

Gomes et al. [57] processaram ligacdes similares Ti6Al4V com as ligas de bra-
sagem TiNi67 e TiCuNi a 1080 e 1000 °C, respetivamente. A interface de brasagem
resultante da ligacdo com TiNi67 apresentava apenas uma camada com morfologia
de Widmanstatten, diferente da interface obtida para a ligagdo com TiNi67 no presente
trabalho, onde apresenta duas camadas A e B, onde a camada A € composta por
placas Ti(a) delineadas pelo composto Ti2Ni, tal como observado por Gomes [57] e a
camada B Ti(a) proveniente do compadsito Ti-B4C e a fase Ti2Ni tal como mostrado na
na figura 60. Nomeadamente a temperatura, foram processadas ligagées com a liga

TiNi67 a 1030 °C, 50 °C a menos que a ligagao processada por Gomes et al. [57].

Para a liga TiCuNi, foram processadas ligagdes a 1010 °C, 10 °C a mais que a
ligacdo processada por Gomes [57], e a interface também é composta por Ti(a) +
Ti2(Ni,Cu). Por outro lado, observa-se que parte do Cu e o Ni tenham se difundido
para a liga Ti6Al4V assim como para o compoéstio com a formagado de uma fase mais

fina.

Em relagéo a interface Ti6Al4V/ Ti-B4C os resultados estdo de acordo com es-
tudos de Sousa et al. [64] que processaram ligagao similar entre os compdésitos Ti-
B4C, mediante a utilizagdo da liga de brasagem Ti-15Cu-15Ni (% ponderal), com tem-
peratura de brasagem de 1000 °C, onde os resultados apresentados mostraram que
essa ligagéo produziu uma interface de brasagem homogénea, e em relagado aos ma-
teriais de base, ndo houve alteragdes na microestrutura ou na composi¢cado quimica do

composito. A interface apresentou duas camadas distintas, uma zona central da
116



interface; e a outra, zona de difusdo em Ti-B4C, que é caracterizada por apresentar
microestrutura semelhante a do compdsito, mas possui composi¢cédo quimica global

diferente que resultou da difusdo dos elementos da liga de brasagem.

Ti6Al4V

— Dureza (HV)
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340
392
445
497
550
602
654
707
759
812
864
916
969
1021
1074
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Figura 77 — Comparagado entre as imagens de MEV no modo de eletrdes
retrodifundidos da interface resultante do processamento com as ligas
TiNi67 e TiCuNi e mapas de dureza.
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4.1.6.5 Caracterizagao quimica e microestrutural: Liga de brasagem
Ag-Cu

De seguida, com objetivo de avaliar o potencial da liga Ti/Ag-Cu desenvolvida,
foi avaliada a influéncia da camada de Ti na nova liga brasagem em relagao a liga
eutéctica Ag-Cu, sobre as caracteristicas microestruturais, quimicas e mecanicas das
interfaces resultantes. Em primeiro lugar, sera analisada a interface obtida com a liga
eutéctica Ag-Cu, seguidamente a interface obtida com a liga Ti/Ag-Cu e, por ultimo,
serao discutidos os resultados.

A figura 78-a apresenta imagem obtida por microscopia o6tica da interface resul-
tante do processamento a 830 °C por 30 minutos. Ao longo da interface nao foram
detetados poros ou fissuras e observa-se uma interface homogénea na figura 78-b,
ampliagao da interface da zona marcada a amarelo em 78-a.

Figura 78 — Imagens de MO da interface resultante do processamento com a liga de brasagem
Ag-Cu a 830 °C. Imagem 78-a, interface, 78-b, ampliagao da interface da zona marcada a amarelo
em 78-a.

A interface resultante do processamento de ligagdes Ti6Al4V/Ti-B4C recorrendo a
liga Ag-Cu a 830°C, apresenta espessura total de 157 ym. De acordo com imagens
obtidas em MEV por eletrdes retrodifundidos da interface é constituida por cinco ca-
madas distintas designadas de A, B, C, D e E, divididas por duas regides: | (junto a
liga Ti6AI4V) e Il (junto ao compdsito Ti-B4C), onde ambas as regides englobam a

regido central da interface (figura 79-a a 79-d).
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A liga Ti6AI4V apresenta microestrutura duplex (figura 79-b), onde observa-se que
houve alteragao da microestrutura da liga adjacente a interface.

As composi¢des quimicas das diferentes camadas que compdem a interface foram
obtidas por analise de EDS. Nas tabelas 12 e 13 apresentam-se as composi¢cdes qui-
micas dos diferentes constituintes denominados Z1 a Z13, identificados nas figuras 79
c) e d).

Ti6Al4V

det WD | mode
<V|BSED |10.1 mm|Z Cont

Figura 79- Imagens de MEV no modo de eletrées retrodifundidos da interface resultante do
processamento com a liga Ag-Cu a 830 °C. Imagem 79-a, interface; 79-b, ampliagao da in-
terface da zona marcada a amarelo em 79-a e regiées designadas por | e Il; 79-c, ampliagao
da interface da zona marcada a amarelo em 79-b e constituintes da regiao I; 79-d, ampliagao
da interface da zona marcada a amarelo em 79-b, constituintes da regiao Il.
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Tabela 12 — Composig¢ao quimica obtida por EDS, em % atémica (Ag-Cu a 830 °C) Z1-Z8.

Zonas 21 Z2 Z3 Z4 25 Z6 zZ7 Z8
@ Ti 78,8 89,4 74,4 49,6 64,2 39,4 - 245
c Al 5,6 10,6 13,1 - 44 - - 71
g Vv 15,6 - 6,2 5 ; _ -
u;'j Ag - - - - - - 91 ,1 -
Cu - - 6,3 504 314 606 89 68,4
Possiveis  Ti(a) + , Ti(a) + : : : Ag)+ ,
fases TIEB; TI(G) T|3A|(+-I)-|ZCU T|CU T|2CU T|2CU3 ((Cglj) TICU4

Possiveis fases formadas na interface resultante do processamento com a liga Ag-Cu a 830 °C (zonas
Z1 a Z8 indicadas nas figuras 79-c e 79-d).

Tabela 13 — Composicdo quimica obtida por EDS, em % atomica (Ag-Cu a 830 °C) Z9-Z13.

Zonas 29 Z10 z11  z12 713
" Ti 20,2 - 514 674 1000
g Al - - - - -
[ V - - - - -
§ Ag - 91 - . ;
w Cu 798 84 486 326 -

Possiveis fases = B-TiCus (Ag) TiCu Ti2Cu | Ti(a)

Possiveis fases formadas na interface resultante do proces-
samento com a liga Ag-Cu a 830 °C (zonas Z9 a Z13 indica-
das nas figuras 79-c e 79-d).

A camada A formou-se junto a liga Ti6Al4V (figura 79-c) e consiste numa camada
de reagao cuja espessura € cerca de 7 um. A regiédo | € formada essencialmente por
trés constituintes: um cinzento-claro, denominado por Z1 composto pelos elementos
Ti, Al e V provenientes da liga Ti6Al4V. Recorrendo-se a secgao isotérmica do dia-
grama Ti-Al-V a 700 °C (figura 80) com as analises de EDS, se estabelece que o
constituinte Z1 é composto por Ti(a) + Ti(8); um cinzento-escuro, denominado por Z2,
composto pelos elementos Ti e Al, provenientes da liga Ti6Al4V. Recorrendo-se ao
diagrama de equilibrio Ti-Al (figura 81), foi possivel estabelecer que o constituinte Z2
€ composto por Ti(a); um cinzento-claro e escuro, denominado por Z3 composto pelos
elementos Ti, Al, V e Cu provenientes da liga Ti6Al4V e da liga de brasagem Ag-Cu.
Recorrendo-se a secgao isotérmica do diagrama Al-Cu-Ti a 500 °C (figura 82) com as
analises de EDS, se estabelece que o constituinte Z3 é composto por Ti(a) +
TisAl+TiCu.
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Figura 80 — Seccédo isotérmica do diagrama de equilibrio
Ti-Al-V a 700 °C, em % atémica[65], onde estao identifi-
cadas a zona 1 e 3, analisadas por EDS.

A camada B possui espessura de cerca de 10 um, onde se localiza as zonas Z4,
Z5 e Z6 de tons cinzento. A zona Z4 é composta essencialmente por Ti e Cu. A com-
posi¢céo quimica obtida por EDS da zona Z4 com a informagéo obtida do diagrama de
equilibrio Ti-Cu (figura 83), estima-se que a zona Z4 seja essencialmente composta
por TiCu. A zona Z5 é composta essencialmente por Ti, Al e Cu. Recorrendo-se a
secgao isotérmica do diagrama Al-Cu-Ti a 700 °C, e do diagrama de equilibrio Ti-Cu
em conjunto, (figura 82) se verifica que esta zona tem um dominio trifasico Ti2Cu+
TisAl +TisCus. Em fungéo do teor de Ti e Cu, é expectavel que esta zona seja com-
posta de Ti>Cu. A zona Z6 é composta essencialmente por Ti e Cu. A composicao
quimica obtida por EDS da zona Z6 com a informagéao obtida do diagrama de equilibrio
Ti-Cu (figura 83), estima-se que a zona Z6 seja essencialmente composta por Ti2Cus.
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Figura 81 — Diagrama de equilibrio Ti-Al[65], onde esta identificada a
zona 2, analisada por EDS.
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Figura 82 — Seccéao isotérmica do diagrama de equilibrio Al-Cu-Ti a
500 °C, em % atémica[65], onde estdo identificadas as zonas 3, 5 e
8, analisadas por EDS.
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Figura 83 — Diagrama de equilibrio Ti-Cu[65], onde esta identificada as
zonas 4, 6, 9, 11 e 12, analisada por EDS.

A camada C formou-se na regiao central da interface (figura 79-c) e consiste
numa camada cuja espessura € cerca de 90 ym. Esta camada é formada essencial-
mente por trés constituintes: um branco, denominado por Z7 composto pelos elemen-
tos Ag e Cu provenientes da liga de brasagem. Recorrendo-se ao diagrama de equi-
librio Ag-Cu (figura 84) com as analises de EDS, se estabelece que o constituinte Z7
€ composto por (Ag) + (Cu); um cinzento-claro, denominado por Z8, composto pelos
elementos Ti, Al e Cu. Recorrendo-se a secgao isotérmica do diagrama Al-Cu-Ti a
500 °C (figura 82) com as analises de EDS, se estabelece que o constituinte Z8 &
composto por TiCus. A zona Z9 é formada essencialmente por um constituinte de cor
cinzento-claro, denominado por Z9, composto pelos elementos Ti e Cu. Recorrendo-
se ao diagrama Ti-Cu (figura 83) com as analises de EDS, se estabelece que o cons-
tituinte Z9 é composto por B-TiCua.

A regiado Il é formada essencialmente pelas camadas D e E junto ao compésito Ti-
B4C (figura 79-c). A camada D consiste numa camada cuja espessura é cerca de
32 um. Esta camada é formada essencialmente por um constituinte branco,
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denominado por Z10 composto pelos elementos Ag e Cu. Recorrendo-se ao diagrama
Ag-Cu (figura 84) com as analises de EDS, se estabelece que o constituinte Z10 é
composto por (Ag).

A camada E consiste numa camada de reagado cuja espessura € cerca de 18 ym
(figura 79-d), & formada essencialmente por trés constituintes: um cinzento-claro, de-
nominado por Z11 composto pelos elementos Ti e Cu. Recorrendo-se a secgéo do
diagrama de equilibrio Ti-Cu (figura 83) com as analises de EDS, se estabelece que
o constituinte Z11 € composto por TiCu; um cinzento-escuro, denominado por Z12,
composto pelos elementos Ti e Cu. Recorrendo-se ao diagrama Ti-Cu (figura 83), foi
possivel estabelecer que o constituinte Z12 € composto por Ti>Cu; um cinzento-claro,
denominado por Z13 composto por 100 %Ti, matriz do compdsito Ti-B4C, como apre-
sentado no espetro EDS na figura 85.
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Figura 84 — Diagrama de equilibrio Ag-Cu[69], onde estdo identifica-
das as zonas 7 e 10, analisadas por EDS.

Em sintese, a interface resultante do processamento de Ti6Al4V/Ti-B4C recorrendo
a liga Ag-Cu é formada pela sequéncia das seguintes fases: Ti(a) + Ti(B) + TisAl +
Ti2Cu + TiCu (camada A) / Ti2 Cu + Ti2Cus (camada B) /(Ag) + (Cu) + TiCus + B-TiCus
(camada C) / (Ag) (camada D) / Ti(a) + TiCu (camada E).
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Figura 85 — Espetro EDS representativos da zona Z13.

4.1.6.6 Caracterizagdao mecanica: Liga de brasagem Ag-Cu

A caracterizagdo mecanica foi realizada através de mapa de dureza ao longo dos
materiais de base e da interface. O mapa de dureza ao longo da ligagéo Ti6AI4V/Ti-
B4C recorrendo a liga Ag-Cu esta apresentado na figura 86. Pela variagao da dureza
Vickers observada, ndo ha grandes alteragdes nos valores de dureza na interface. A
liga Ti6Al4V apresenta dureza média de cerca de 410 HVO0,01. Constata-se que o
valor de dureza médio de 388 HV0,01 é obtido na interface. Nesse caso, na interface
junto ao compésito Ti-B4C, que contém as fases Ti2(Cu,Ni) (zonas 3 e 4), apresenta
valores homogéneos de dureza. Vale ressaltar, que a zona da camada D, regido de
cor maioritariamente branca, composta por (Ag) apresenta valor de dureza médio de
252 HVO0,01. Apesar desta regido mais macia, ha uma distribuicdo homogénea nos
valores de dureza da interface para a ligacéo resultante para a liga Ag-Cu pode ser
explicado pela presencga das fases que contém prata e cobre, que apresentam valores
de dureza mais pequenos. Ha zonas ao redor do compdsito que apresentam valores
de dureza de cerca de 287 HVO0,01, zonas mais macias, semelhantes da regido que
contém (Ag) na interface. Porém, n&o ha evidéncias na figura 81 que haja difuséo da
prata para esta regido do reforgo do compasito. Estes valores podem estar relaciona-
dos com a dureza da matriz composta por Ti(a) do compdsito.
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Ti6Al4V Interface Dureza (HV)

Figura 86 — Imagem de MO da interface resultante do processamento com a liga
Ag-Cu a 830 °C e mapa de dureza.

Foram efetuados dois ensaios de resisténcia ao corte, tendo as ligagbes apresen-
tado resisténcia ao corte de 110 e 101 MPa. Nao foram observadas grandes diferen-
¢as nos valores de resisténcia ao corte para as duas amostras uma vez que a amostra
1 apresentou valor de resisténcia ao corte de 101 MPa. Na figura 87 sao apresentadas
as imagens da superficie de fratura da amostra 2, e na figura 88, sdo apresentadas
as imagens da seccéao transversal da amostra 2. Recorrendo-se ao diagrama de equi-
librio Ti-Cu[69] (figura 89), onde esta identificada a zona 1, analisadas por EDS, a
zona Z1 marcada na figura 88-b) é constituida por TiCu. E provavel que a fratura tenha
ocorrido entre as zonas Z5 e Z6 (figura 79-c).

Du et al. [54] também observa em seu estudo a presencga de fases constituidas
por Ti-Cu em ligagdes processadas com Ag-Cu, que mostra-se desfavoravel para a
resisténcia ao corte das ligagoes. Neste estudo sao processadas ligagdes de 800 °C
a 850 °C e, com o aumento da temperatura, mantendo-se o tempo de estagio de 20
minutos, observa-se redugao de 15% no valor de resisténcia ao corte. Dai et et al. [60]
também processaram ligagées com a liga Ag-Cu, e como observado no presente tra-
balho, verifica a presenca de fases constituidas por Ti-Cu. De acordo com Dai et et al.
[60], estas fases impedem que a (Ag) se deforme plasticamente, o que é considerado

prejudicial para minimizar as tensdes residuais, resultando na diminuigdo da
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resisténcia ao corte das ligagdes, do mesmo modo como foi observado por Du et al.

[54]. Outro facto importante a ser considerado é que a fratura (figura 88), ocorre na

zona da fase mais dura, e apesar de fina, mas continua, além da distribuicdo de du-

reza mais elevada nesta regiao (figura 88), o que comprova esta possivel fase mais

dura.

Ti6Al4V

2mm

Figura 87 — Imagem de lupa da superficie de fratura para os materiais de base
com a liga Ag-Cu a 830 °C. Imagem 87-a, superficie da liga Ti6Al4V; 87-b, super-
ficie do compésito Ti-B4C.

mag HV mode | det wD 100 mode | det WD HFW | ——— 10 ym
'[1000x|15.0kV | A+B |BSED | 6.5 mm TiB4C 830°C Fraturd 10 000 x| 15.0 kV | A+B | BSED | 6.5 mm 129.8 um[Ti6AI4V-AgCu-TiB4C 830°C Fraty

Figura 88 — Imagens de MEV no modo de eletrées retrodifundidos da secgao transversal
da interface de fratura com a liga Ag-Cu a 830 °C. Imagem 88-a, interface; 88-b, ampliagao
da interface da zona marcada a amarelo em 88-a e a regiao Z1.
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Figura 89 — Diagrama de equilibrio Ti-Cu[69], onde esta identificada a zona 1 (Z1), anali-
sadas por EDS.

4.1.6.7 Caracterizagao quimica e microestrutural: Liga de brasagem
Ti/Ag-Cu

Nesta secao sera discutido o resultado obtido para o sistema Ti6Al4V /Ti-B4C com
a liga Ti/Ag-Cu, para avaliar seu potencial e estudar a influéncia das condi¢des de
processamento nas caracteristicas quimicas e microestruturais da interface nas pro-

priedades mecanicas finais das interfaces.

A figura 90-a) apresenta imagem obtida por microscopia o6tica da interface resul-
tante do processamento a 970 °C por 30 minutos. Ao longo da interface, foram dete-
tadas particulas do reforgo do compdédsito que podem estar relacionadas ao desoloca-
mento durante o polimento, de acordo com a regido ampliada a amarelo na figura 90-
b.
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b)
a)

Figura 90 — Imagens de MO da interface resultante do processamento do sistema
Ti6Al4V/Ti-BsC com a liga de brasagem Ti/Ag-Cu a 970 °C. Imagem 90-a interface, 90-
b, ampliagao da interface da zona marcada a amarelo em 90-a.

A interface resultante do processamento de ligacdes Ti6Al4V/Ti-B4C, recorrendo a
liga Ti/Ag-Cu a 970°C, apresenta espessura total de 200 ym. De acordo com imagens
obtidas em MEV por eletrdes retrodifundidos da interface (figura 91-a), a interface é
constituida por duas camadas designadas por A e B, dividida por duas regides: | (junto
aliga Ti6Al4V) e Il (regido central e junto ao compésito Ti-B4C) (figura 91-b)). Os cons-
tituintes associados as regides | e Il foram designados por zonas Z1 a Z6 (figuras 91-
c e 91-d).

As composi¢des quimicas das diferentes camadas que compdem a interface foram
obtidas por analise de EDS. Na tabela 14, apresentam-se as composi¢cées quimicas
dos diferentes constituintes denominados Z1 a Z6, identificados na figura 91-c e 91-d.

Tabela 14 — Composicao quimica obtida por EDS, em % atomica (Ti/Ag-Cu a

970 °C).
Zonas Z1 Z2 Z3 Z4 Z5 26

Ti 87,07 75,77 89,71 96,62 90,14 66,65

Al 9,55 - 4,62 - - -

Elementos \ = = = = = =
Ag 3,38 13,7 567 @ 3,38 4,86 27,79
Cu - 10,53 - - 5,01 5,55

. ! ! . . Ti(a) + .

Possiveis fases Ti(a) | Ti2(Ag,Cu) Ti(a) = Ti(a) Tiz(Ag,Cu) Ti2Ag

Possiveis fases formadas na interface resultante do processamento com a liga Ti/Ag-
Cu a 970 °C (zonas indicadas nas figuras 91-c e 91-d).
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A liga Ti6Al4V apresenta microestrutura duplex (figura 91-a), assim como analisado

na ligacéo similar Ti6Al4V/Ti6Al4V processada com a liga Ti/Ag-Cu.

A camada A formou-se junto a liga Ti6Al4V (figura 91-a) e consiste numa camada
de reacgdo cuja espessura € cerca de 169 uym. A regido | € formada essencialmente
por trés constituintes: um cinzento-claro, denominado por Z1 composto pelos elemen-
tos Ti, Al e Ag provenientes da liga Ti6AI4V e da liga de brasagem Ti/Ag-Cu, respeti-
vamente. Recorrendo-se a secgao isotérmica do diagrama Ag-Al-Ti a 800 °C (figura
92) em conjunto com as analises de EDS, se estabelece que o constituinte Z1 € com-
posto por Ti(a); um constituinte branco, denominado por Z2, composto pelos elemen-
tos Ti, Ag e Cu, provenientes da liga Ti6Al4V e da liga de brasagem Ti/Ag-Cu. Recor-
rendo-se a seccao isotérmica do diagrama Ag-Cu-Ti a 700 °C (figura 93), foi possivel
estabelecer que o constituinte Z2 é composto por Ti2(Ag,Cu).

A zona Z3, ainda na regido | é formada essencialmente por um constituinte cin-
zento-escuro composto pelos elementos Ti, Al e Ag também provenientes da liga
Ti6Al4V e da liga de brasagem Ti/Ag-Cu. Recorrendo-se a secgao isotérmica do dia-
grama Ag-Al-Tia 800 °C (figura 92) em conjunto com as analises de EDS, (figuras 91-
c) e d)) se estabelece que o constituinte Z3 também é composto por Ti(a).

Aregiédo Il é formada pelas zonas Z4 a Z6 onde, a zona Z4 essencialmente formado
por um constituinte de cor cinzenta € composto pelos elementos Ti e Ag provenientes
da liga de brasagem. Recorrendo-se a secgao isotérmica do diagrama de equilibrio
Ti-Ag, (figura 94) se estabelece que o constituinte Z4 consiste em Ti(a).

A zona Z5, formada por dois constituintes de cores branca e cinzenta e composto
pelos elementos Ti, Ag e Cu provenientes da liga de brasagem. Recorrendo-se a sec-
¢ao isotérmica do diagrama de equilibrio Ag-Cu-Ti a 700 °C, (figura 93), se estabelece
que o constituinte Z5 consiste em Ti(a), ja que se encontra num dominio trifasico e o
constituinte de cor branca é fino, e em funcdo do volume de interagcado esta € uma

analise global da regiéo.

A zona Z6, onde formou-se a camada B, junto ao compdsito Ti-B4C (figura 91-d))
e consiste numa camada de reagao cuja espessura é cerca de 31 ym, formada por
um constituinte de cor branca, € composta pelos elementos Ti, Ag e Cu provenientes
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da liga de brasagem. Recorrendo-se a secgao isotérmica do diagrama de equilibrio
Ag-Cu-Tia 700 °C, (figura 93) se estabelece que o constituinte Z6 consiste em Ti2Ag.

| TieaAuv] A IB] Ti-B.C |

Figura 91 — Imagens de MEV no modo de eletrées retrodifundidos da interface resultante do
processamento com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C. Imagem 91-a, interface; 91-b, ampliacdo da
interface da zona marcada a amarelo em 91-a e regides designadas porl e ll; 91-c, ampliagao
dainterface da zona marcada a amarelo em 91-b, e constituintes da regiao I; 91-d, ampliagao
da interface da zona marcada a amarelo em 91-b, constituintes da regiao II.
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Ag'Al'Ti Al 800°C (1073 X))

Figura 92 — Seccgao isotérmica do diagrama de equilibrio Ag-Al-Ti a 800 °C[65], em %
atomica, onde estdo identificadas as zonas 1 e 3 (Z1 e Z3), analisadas por EDS.

Ag-Cu-Ti Cu 700°C (073 k)

(Cu) 88Pet

(Ti)
%0 Ti

Figura 93 — Seccao isotérmica do diagrama de equilibrio Ag-Cu-Ti a 700 °C, em %
atomica[65], onde estdo identificadas as zonas 2, 5 e 6 (Z2, Z5, Z6) analisadas por
EDS.
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Figura 94 — Diagrama de equilibrio Ti-Ag[65], onde esta identificada
a zona 4 (Z4), analisada por EDS.

Em sintese, a interface resultante do processamento de Ti6AI4V/Ti-B4C recorrendo
a liga (Ti/Ag-Cu) é formada pela sequéncia das seguintes fases: Ti(a) + Ti2(Ag, Cu)
(camada A) / Ti2Ag (camada B).

A figura 95-a mostra a imagem obtida por MEV no modo de eletrées retrodifundidos
em conjunto com o mapa de distribuicdo elementar da interface resultante do proces-

samento com a liga de brasagem Ti/Ag-Cu a 970 °C.
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ToAN] A |

Figura 95 — Imagens de MEV no modo de eletroes retrodifundidos, e mapa de distribuigao
elementar da interface resultante do processamento com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C. Imagem
95-a, interface; 95-b, titanio; 95-c, aluminio; 95-d, prata; 95-e, cobre.

A figura 95-b mostra que o Ti esta presente ao longo de toda a interface, proveni-
ente dos materiais de base e da liga de brasagem. O Al (figura 95-c) encontra-se

essencialmente distribuido na liga Ti6Al4V e ha difusdo para a camada A e a interface
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resultante é constituida pelas regides | e Il onde o Cu encontra-se distribuido na regiao
da camada A. A Ag (figura 95-d) encontra-se distribuida nas camadas de reacgéo de
ambos os materiais de base. O Cu (figura 95-e) encontra-se distribuida nas camadas
de reagao de ambos os materiais de base e também no meio interface, camada de Ti
da liga de brasagem. A camada A possui duas regides com diferentes morfologias,
mas, sdo compostas pelos mesmos elementos Ti, Ag e Cu que interagiram entre si e

permitiram a formagao da interface.

A figura 96-a mostra a imagem obtida por MEV, no modo de eletrbes retrodifundi-
dos, da interface resultante do processamento com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C. No mapa
de orientacdo fase Ti(a) obtido por EBSD (figura 96-b), regido marcada a amarelo na
figura 96-a, observam-se as varias cores que demostram as diferentes orientagdes
para os graos. Observa-se que a regido |, da liga Ti6Al4V, ndo ha variagado do tamanho
de grao. Para as regides Il e IVA, observa-se a morfologia de grdos maiores. Ja na
zona central da camada A (regiao IllA), apresenta grdos mais achatados em relagéo
aos materiais de base, estrutura de Widmanstatten tipica para Ti(a) [2,67].

Este resultado ratifica o resultado obtido para a ligagao similar Ti6Al4V com a liga
Ti/Ag-Cu realizada no presente trabalho, onde observou-se que a zona central da ca-
mada A (regido |) apresenta também grédos mais achatados em relagado aos materiais
de base, estrutura de Widmanstatten tipica para Ti(a) [2,79] e a regi&o Il, possui graos
mais pequenos, outro facto que dificulta obter uma boa analise sdo as fases que con-
tém Ag identificadas por MEV/EDS. Como a Ag é mais macia que os demais elemen-
tos, apresenta maior deformacéo durante o polimento mecéanico, o que dificulta boa
detecdo de sinal na analise de EBSD. Ressalte-se que a morfologia da liga Ti6Al4V
nao foi alterada, o que indica que a liga Ti/Ag-Cu produzida mediante pulverizagao
catodica tem excelente potencial para evitar a formagéo de (Ag) na interface, em vir-
tude da reduzida espessura das camadas de Ag e de Cu depositadas, o que possibilita
obter ligagbes com temperaturas de servigo superiores a 350 °C.

Deste modo, a liga de brasagem Ti/Ag-Cu, produzida por pulverizagdo catodica,
mostra ter excelente potencial de aplicagdo em ligagbes que envolvem Ti6Al4V por-
que permite promover uma ligagdo bem-sucedida (brasagem com a liga comercial Ag-

Cu), em temperaturas relativamente baixas, evitando a formagao de extensa camada
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de (Ag) durante o processo, devido a maior camada central da folha de titanio e as

finas camadas de prata e cobre.

Além disso, a liga de brasagem Ti/Ag-Cu destaca-se em relagédo as demais ligas a
base de titénio pois permite ligagdes em temperaturas inferiores a 3 transus (=985 °C)
de Ti6Al4V que ndo induzem a formagao da morfologia de Widmanstétten, e nao re-
sulta na dureza da liga Ti6Al4V mais elevada que a interface, e nem mesmo a degra-

dagao da propriedade mecanica da ligagao.

Embora a liga de brasagem eutética, a base de prata (Ag-Cu) permita o processa-
mento de ligagcdes a temperaturas na ordem de 800 °C, impossibilitam o funciona-
mento das juntas a temperaturas superiores a 350/400 °C, em fungao da formacgao de
(Ag) na zona central da interface, o que limita as propriedades mecanicas. Os resul-
tados encontrados no presente estudo, nas ligacdes que envolvem as ligas de brasa-
gem com base no sistema Ti-Ag-Cu mostram que a composig¢ao eutética da liga de
brasagem permitiu a formacao da fase liquida em torno de 780 °C, que reagiu com os
materiais base e a folha de titanio, formando camadas de intermetalicos do tipo Ti-Cu
que foram responsaveis por promover a ligacdo. A formagéo das camadas de Ti-Cu
permitiu que a (Ag) se difundisse e se dissolvesse completamente nos materiais de
base e na folha de titdnio, o que suprimiu a formagao de (Ag).

Neste contexto, o presente estudo mostrara que, de facto, a ligagéo apresentada
recorrendo a liga de brasagem produzida mediante pulverizagéo catddica por magne-
trdo Ti/Ag-Cu, além de suprimir a fase (Ag) destaca-se em relagdo as demais ligas a
base de titanio e prata porque permite obter ligagées sem alteragdo dos materiais de
base.
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Figura 96 —imagem de MEV no modo de eletroes retrodifundidos da interface resultante do
processamento com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C, 96-a, e em 96-b figura de polo inverso da

interface obtida por EBSD da zona marcada a amarelo em 96-a

4.1.6.8 Caracterizagdao mecanica das ligagoes processadas com a liga
de brasagem Ti/Ag-Cu
A caracterizagdo mecanica da interface foi obtida por meio de ensaios de dureza
que permitiram avaliar a evolugao da dureza em toda a interface. O mapa de dureza
ao longo da ligagao Ti6Al4V/Ti-B4C recorrendo a liga Ti/Ag-Cu esta apresentado na
figura 97. Essa analise tem como o objetivo verificar o perfil de dureza nas diferentes

camadas existentes na interface. No entanto, dada a pequena espessura delas, os

valores obtidos sdo influenciados pelas zonas proximas.
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Na figura 97 observou-se Imagem de MEV, no modo de eletrdes retrodifundidos,
da interface resultante do processamento com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C e o mapa de
dureza. A liga Ti6Al4V apresenta dureza média de cerca de 347 HVO0,01. O centro da
interface, onde se localiza a folha de titanio da liga de brasagem, possui dureza meédia
mais pequena que a liga Ti6Al4V, com valor de cerca de 282 HV0,01, que pode estar
relacionada a folha de Ti da liga de brasagem. Porém, a camada B, junto ao compadsito
Ti-B4C, regido mais fina, apresenta valor de dureza de cerca de 187 HV0,01, devido
a matriz do compasito. Assim, verificou-se que a interface € homogénea ao longo da

ligac&o apesar da ligeira diferenga na média dos valores.

TiGAl4Y _ﬂ i
0

ﬁ\\ .106

Figura 97 — Imagem de MO da interface resultante do processamento com a liga
Ti/Ag-Cu a 970 °C e mapa de dureza com distribuicao de valores de dureza ao
longo da interface.

Foram efetuados dois ensios de resisténcia ao corte, tendo as ligagdes apresen-
tado resisténcia ao corte de 256 e 101 MPa. O maior valor de resisténcia ao corte foi
para para amostra 1, de 256 MPa e o menor valor de resisténcia ao corte foi de 101
MPa para amostra 2. Nas figuras 98 e 99 sao apresentadas as imagens da superficie

de fratura das amostras 1 e 2, respetivamente. Na figura 100, esta apresentada a
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imagem da secc¢ao transversal da amostra 1, com maior valor de resisténcia ao corte
encontrado. Para ambas as amostras, verifica-se que os materiais de base ndo esta-
vam corretamente posicionados, isto €, nem toda sua superficie estava em contacto
mas, mesmo assim, observa-se para amostra 1 (figura 98), que provavelmente havia

maior area da amostra em contacto entre si.

Ti6Al4V

Figura 98 — Imagem de lupa da superficie de fratura para os materiais de
base com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C para amostra 1. Imagem 98-a, superficie
da liga Ti6Al4V; 98-b, superficie do compdsito Ti-B4C.

Ti6Al4V

Figura 99 — Imagem de lupa da superficie de fratura para os materiais de
base com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C para amostra 2. Imagem 99-a, super-
ficie da liga Ti6AIl4V; 99-b, superficie do compdsito Ti-B4C.

Note-se que para a amostra 1, a analise EDS, representada na figura 100 da zona
Z1 marcada na figura 100 a) revelou a composi¢ao quimica da fase presente na zona
Z1, constituida por Tiz(Ag, Cu). Recorrendo a secgao isotérmica do diagrama de equi-
librio Ag-Cu-Tia 700 °C (figura 101, a zona Z2 (figura 100 -a)), é constituida por TiAg.
A zona Z3 (figura 100 -b)), € composta por Ti-Ag-Cu e, recorrendo-se a secgao isotér-
mica do diagrama de equilibrio Ag-Cu-Ti a 700 °C (figura 101), esta zona constitui-se
pelas fases Ti2 (Ag, Cu) +TiAg e a zona Z4 é composta maioritariamente por titanio e
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prata e recorrendo ao diagram de fase Ti-Ag (figura 102), zona Z4 € composta por
Ti2Ag. Esta regido (zona Z1 a Z4) apresenta camadas muito finas por isso, & provavel
que a fratura tenha ocorrido na regido demostrada na zona Z6 (figura 91 -d)), zona
constituida pela fase Ti2Ag, na camada B. Na figura 95 -d), mapa de distribuigao ele-
mentar da prata, observa-se que na camada B ha uma regido mesmo que fina que

contém prata, composta pela fase Ti2Ag.

HV mode| det WD HFW 20 ym mag HV mode | det WD HFW 20 um
5.0kV| A+B |BSED | 6.8 mm |74.6 um[Ti6AI4V-Ti/AgCu-TiB4C 970°C Frat] 4000x|15.0kV | A+B | BSED | 6.9 mm | 74.6 pm Ti6AI4V-Ti/AgCu-TiB4C 970°C Frat]

Figura 100 — Imagens de MEV no modo de eletrées retrodifundidos da secgao transversal
da interface de fratura com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C para amostra 1. Imagem 100-a, interface
junto a liga Ti6Al4V e regides Z1 e Z2; 100-b, interface junto ao compoésito Ti-B4C e regides
Z3 e Z4.
As composi¢des quimicas das diferentes camadas que compdem a secc¢ao trans-
versal da interface de fratura com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C foram obtidas por analise
de EDS. Na tabela 15, apresentam-se as composi¢des quimicas dos diferentes cons-

tituintes denominados Z1 a Z4, identificados na figura 100-a) e 100-b).

Tabela 15 — Composigdo quimica obtida por EDS, em % atomica (Ti/Ag-Cu a 970 °C).

Zonas Z21 Z2 Z3 Z4
Ti 66,2 50,7 50,7 63,1
Elementos Ag 30,1 48,1 47,9 35,0
Cu 3,7 1,2 1,4 1,9
Possiveis , TiAg  Tiz(Ag, Cu) TizAg
fases Tiz(Ag,Cu) +TiAg

Possiveis fases formadas na da seccdo transversal da interface de fratura com a
liga Ti/Ag-Cu a 970 °C (zonas indicadas nas figuras 100-a), e 100-b).
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As fases intermetalicas do tipo Ti-Ag na zona central da interface em ligagdes pro-
cessadas com a liga Ti/Ag-Cu foram confirmadas por outros autores como Gomes [57]
que processou ligagdes similares com a liga Ti6Al4V com temperaturas de 900 °C e
950 °C, e como no presente estudo, ndo foram observadas alteragdes significativas
na microestrutura ou composigdo quimica dos materiais de base. Nas ligagdes pro-
cessadas por Simdes et al. [58] por brasagem por difusdo, para as temperaturas 900,
950 e 980 °C com tempo de estagio de 30 minutos, também verifica-se a supresséo
de zonas macias de (Ag) ou particulas de Ti2(Cu, Ni), ao contrario do que foi relatado
em ligacbes processadas com ligas a base de prata ou de titanio, respetivamente
[7,55,59,60]. Portanto, a liga Ti/Ag-Cu tem excelente potencial e destaca-se em rela-
¢ao as demais ligas a base de titanio, uma vez que ndo ha necessidade de tratamen-

tos térmicos apds o processamento por brasagem para estas ligagoes.

Ag-Cu-Ti ‘ Cu 700°C (973 K)

(Cu) 88Pet

(Ti)

Ag 10 20 0 40 20 90 Ti

60 70
(AgTiz)

60
AgTi

Figura 101. Seccgao isotérmica do diagrama de equilibrio Ag-Cu-Ti a 700 °C, em %
atomica [68], onde estao identificadas as zonas 1, 2, 3 e 4 (Z1, Z2, Z3 e Z4) analisadas
por EDS.
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Figura 102. Diagrama de equilibrio Ti-Ag [69], onde esta identificada a zona 4 (Z4),
analisada por EDS.

Entretanto, os resultados do presente trabalho sdo promissores, uma vez que para
Soares [68] que processou ligagcdes as temperaturas de 900, 950 e 980 °C também
com um tempo de estagio de 30 minutos, ndo se verificaram teores de prata e de
cobre na camada central B. Porém, cumpre ressaltar que no caso de Soares [68], ha
diferengca de morfologia nesta camada, que ndo € homogénea ao longo de toda a
interface. Ja no presente trabalho, o facto da camada B estar homogénea ao longo da
interface merece destaque. Esta mudanca de morfologia deve-se ao teor de prata
mais elevado, depositado num dos lados da liga de brasagem que, que excedeu o
limite de solubilidade no titanio, precipitando sob a forma de (TiAg + Ti2(Ag,Cu), adja-
cente a TiAl. Efetivamente, a presente estudo tem como vantagem esta camada mais
homogénea que também se evitou a formagéo extensiva de zonas macias de (Ag) na
zona central da interface, sem a necessidade de tratamentos térmicos apds o proces-

samento.

De acordo com as imagens de superficie de fratura com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C
apresentadas nas figuras 105 a) a 105 e) verifica-se que ha uma superficie mista com

fratura intergranular e clivagem.
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A analise SEM/EDS da superficie de fratura no lado da liga Ti6Al4V indica a pre-
senca das zonas Z1 a Z5, zonas ricas em Ti-Ag (figura 106). E percetivel que a ca-
mada B € a camada, apds a brasagem a 970 -C, que é rica em Ti e Ag e, portanto, os
produtos resultantes da reacao identificados nas zonas Z1 a Z5, na figura 106 a) a f)
devem corresponder a esta camada. Os espectros EDS marcados como Z3, Z4 e Z6
devem corresponder a camada B, junto ao composito Ti-B4C, que correspondem a
zonas essencialmente compostas por Ti, B e C provenientes do compdésito. Final-
mente, esses resultados indicam que a fratura ocorreu, de facto, parcialmente na in-
terface, na camada B, e parcialmente na amostra do compdsito. Como pode ser ob-
servado na figura 105, a fratura na interface ocorre essencialmente na transicdo da
camada B para o compdsito, isto €, indica a presenga de zonas ricas em Ti-Ag, e

zonas ricas essencialmente em Ti, B e C.

As composigdes quimicas das diferentes zonas que compdem a superficie de fra-
tura com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C foram obtidas por analise de EDS. Na tabela 16
apresentam-se as composi¢cdes quimicas dos diferentes constituintes denomina-
dos Z1 a Z8, identificados na figura 106-a) a 106-f).

Tabela 16 — Composigdao quimica obtida por EDS, em % atémica (Ti/Ag-Cu
a 970 °C). Possiveis fases formadas na superficie de fratura com a liga
TilAg-Cu a 970 °C (zonas indicadas nas figuras 106-c), a 106-f).

Zonas 21 Z2 Z5 Z7 Z8
Ti 51,27 67,12 64,11 67,74 @ 53,68
Elementos Ag 48,73 | 32,88 27,44 32,26 = 46,32
Cu - - 8,45 - -
Possiveis fases TiAg Ti2Ag Ti2Ag Ti2Ag TiAg

143



Prata (percentagem atémica)
20 JI9 40 50
1 ) S B

o 77 | 12

1400

1300 (BTH)

1200

1100 -
¢

Temperatura °C

1000
D40 soLC

TiAr

e Ty —————— e et v by e X
60 L 80 90 100

600
30 10 50
Ag

Prata (percentagem ponderal)

Figura 103. Diagrama de equilibrio Ti-Ag[69], onde estdo identificadas as zonas 1, 2, 7 e 8
(21 22, Z7 e Z8), analisada por EDS.

Cu 700°C (o713 K)

Ag-Cu-Ti

88Pet

[A) .
Ag 10 20 30 40 50 60 70 00 90 Ti
AgTi (AgTiz)

Figura 104. Seccgao isotérmica do diagrama de equilibrio Ag-Cu-Ti a 700 °C, em %
atomica[68], onde esta identificada a zona 5 (Z5) analisadas por EDS.
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TiB4C Shear Ti6AI4V TiB4C 971C

Figura 105 — Imagens de MEV no modo de eletroes retrodifundidos da super-
ficie de fratura com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C. Imagem 105-a, interface; 105-b
e ¢, superficies da liga Ti6Al4V; 105-d e e, superficies do compésito Ti-B4C.
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Figura 106 — Imagens de MEV no modo de eletrées retrodifundidos da super-
ficie de fratura com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C. Imagem 106-a, superficie da liga
Ti6AlI4V; 106-b, regido | da superficie da liga Ti6Al4V marcada a amarelo em
106-a; 106-c, regiao Il da superficie da liga Ti6Al4V marcada a amarelo em 106-
a; 106-d, regiao Ill da superficie da liga Ti6Al4V marcada a amarelo em 106-a;
106-e e f, superficie do compdédsito Ti-B4C.
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Figura 107 — Espetros EDS representativos das zonas Z3, Z4 e Z6.

4.1.7 Sistema Ti6Al4V/ Hastelloy C-276

De seguida, com objetivo de avaliar o potencial da liga Ti/Ag-Cu desenvolvida,

foi avaliada a influéncia da camada de Ti na nova liga brasagem em relac&o a liga

eutéctica Ag-Cu, sobre as caracteristicas microestruturais, quimicas e mecanicas das
interfaces resultantes no sistema Ti6Al4V/ Hastelloy C-276. Em primeiro lugar, sera

analisada a interface obtida com a liga eutéctica Ag-Cu, seguidamente a interface ob-

tida com a liga Ti/Ag-Cu e, por ultimo, ser&o discutidos os resultados.
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4.1.7.1 Caracterizagcao quimica e microestrutural: Liga de brasagem:
Ag-Cu
A figura 108 apresenta imagem obtida por microscopia 6tica da interface resul-
tante do processamento a 830 °C por 30 minutos. Ao longo da interface nao foram

detetados poros ou fissuras e observa-se uma interface homogénea.

I
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Figura 108 — Imagens de MO da interface resultante do processamento do sistema Ti6Al4V/ su-
perliga a base de niquel Hastelloy com a liga Ag-Cu a 830 °C. Imagem 108-a, interface; 108-b,
ampliagao da interface da zona marcada a amarelo em 108-a.

A interface resultante do processamento de ligagdes Ti6Al4V/ superliga a base de
niquel Hastelloy recorrendo a liga Ag-Cu a 830°C, apresenta espessura total de
110 um. De acordo com imagens obtidas em MEV por eletrdes retrodifundidos da in-
terface é constituida por cinco camadas distintas designadas de A, B, C, D e E, divi-
didas por duas regides: | (junto a liga Ti6AI4V) e Il (junto a superliga a base de niquel
Hastelloy), onde ambas as regides englobam a regiao central da interface (figura 109-
a). A tabela 17 mostra um resumo das possiveis fases formadas na interface resul-

tante do processamento com a liga Ag-Cu a 830 °C.

Tabela 17 — Composi¢do quimica obtida por EDS, em % atémica (Ag-Cu a 830 °C).

Zonas Z1 Z2 Z3 Z4 Z5 Z6 Z7

Ti 874 73,9 480 39,5 . 2 .

e Al 10,2 12,6 1,3 - - - -

‘q:'; Vv 24 6,1 - - - - -
£ Ag - - 1,9 - 92,1 59,1 46
= Cu 2 7.4 468 605 7,9 40,9 87,8
Ni - 7.6

Possiveis fases = Ti(a)+ Ti(B) Ti(a)+ Ti2Cu + TisAl  TiCu Ti2Cus (Ag) (Ag)+ (Cu) (NiCu)
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Possiveis fases formadas na interface resultante do processamento com a liga Ag-Cu a 830 °C (zonas
indicadas na figura 109-c) e 109-d).

Ti6AI4V | Interface

Hastelloy

>
2
<

-

2]

®©

I

Figura 109 — Imagens de MEV no modo de eletrées retrodifundidos da interface resultante
do processamento com a liga Ag-Cu a 830 °C. Imagem 109-a, interface; 109-b, ampliacdo
da interface; 109-c, ampliacdo junto a liga Ti6Al4V e constituintes, em 109-d, ampliagdo
junto a superliga a base de niquel Hastelloy C-276 e constituintes.

A liga Ti6Al4V apresenta microestrutura duplex (figura 109-a), assim como anali-

sado na ligacao Ti6Al4V/Ti-B4C processada com a liga Ag-Cu.

A zona Z1 consiste na liga Ti6Al4V composta essencialmente pelos elementos Ti,
Al e V. Recorrendo-se a secgao isotérmica do diagrama Ti-Al-V a 700 °C (figura 110)

verifica-se que esta zona apresenta microestrutura duplex (figura 109 a)), uma zona
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de cor branca designada por de Ti() dispersa na matriz de Ti(a) de cor cinza, onde

observa-se que nao houve alteracao de microestrutura dos materiais de base.

A camada A formou-se junto a liga Ti6AI4V (figura 109-a) e consiste numa camada
de reacao cuja espessura é cerca de 4 um. A zona Z2 é composta essencialmente
composta em Ti, Al, V e Cu. Recorrendo-se a secg¢do isotérmica dos diagramas Ti-Al-
V a 700 °C (figura 110) e Al-Cu-Ti a 500 °C (figura 111), e do diagrama de equilibrio
Ti-Cu (figura 113) em conjunto, estima-se que a Z2 consiste em Ti(a)+ TizAl+ Ti>Cu.
Durante o aquecimento, particulas do eutéctico Ag-Cu da liga de brasagem fundem e
o liquido é formado quando a temperatura de brasagem excede o ponto de fusdo. Em
seguida, o Ti comeca a se dissolver no liquido, e quando a temperatura atinge, apro-
ximadamente 780 °C, uma mistura quase soélida contendo o eutéctico Ag-Cu, e parti-
culas da liga Ti6Al4V reagem na interface. Entéo, é expectavel que na zona Z2, além
dos constituintes dos materiais de base, observa-se a presenca de Cu, proveniente
da liga de brasagem. Recorrendo-se a seccédo isotérmica do diagrama Al- Cu-Ti a
500 °C (figura 111) estima-se que a zona Z2 consiste em Ti(a) + Ti2Cu, uma vez que,
o Cu liquido tende a difundir-se em direc&o a ligaTi6Al4V e provavelmente forma-se o

intermetalico Ti>Cu.

A camada B possui espessura de cerca de 8 um, onde se localiza as zonas Z3 e
Z4. A zona Z3 é composta essencialmente por Ti, Al e, maioritariamente Ag e Cu. A
composi¢cado quimica obtida por EDS da zona Z3 com a informagéo obtida da secgéo
isotérmica do diagrama Ag-Cu-Ti a 700 °C (figura 112), estima-se que a zona Z3 seja
essencialmente composta por TiCu. A zona Z4 é composta essencialmente por Ti, Al
e Cu. Recorrendo-se a secgdo isotérmica do diagrama Al-Cu-Ti a 700 °C (figura 111),
e do diagrama de equilibrio Ti-Cu (figura 113) em conjunto, se verifica que esta zona
tem um dominio trifasico Ti3Cus +TiCu+ TiAICu2. Em funcio do teor de Ti e Cu, é

expectavel que esta zona seja composta de TizCus +TiCu.

A camada C possui espessura de cerca de 9 ym, que se formou junto a camada
de difusdo, sendo composta por um constituinte identificado como Z5. Esta zona é
composta essencialmente por Ag e Cu. Recorrendo-se ao diagrama de equilibrio Ag-
Cu (figura 114), verifica-se que a zona Z5 é composta por (Ag). A camada D possui
espessura de cerca de 82 ym, € composta essencialmente por Ag e Cu. Essa zona ,
denominada Z6 possui composi¢do quimica préxima ao eutéctico Ag-Cu. Porém,
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parte da Ag e do Cu foram consumidos nas zonas Z2 a Z5. Recorrendo-se ao dia-
grama de equilibrio Ag-Cu (figura 114), se estima que esta zona Z6 seja composta por
(Ag), regiao mais clara e (Cu), regido mais escura.

Figura 110 — Seccgdo isotérmica do diagrama de equilibrio Ti-Al-V a 700 °C, em % ato-
mica[65], onde esta identificada as zonas 1 e 2, analisada por EDS.

Al-Cu-Ti Cu 500°C (773 K)

1 AlCuTi
2 AlCu,Ti
3 AlCw,Ti
4 ALQuTh,
5 Al,QaTi,
TAlLCuT1

7~ 7AY »;’ —— VAN Ay - =~ L _
AL Ti[LT] AlLTI[LT]AITi AITi [LT] [Ti]

Figura 111 — Seccao isotérmica do diagrama de equilibrio Al-Cu-Ti a 500 °C, em % ato-
mica[65], onde esta identificada a zona 2, analisada por EDS.
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Figura 112- Seccdo isotérmica do diagrama de equilibrio Ag-Cu-Ti a 700 °C, em % ato-
mica[68], onde esta identificada a zona 3, analisada por EDS.
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Figura 113 — Diagrama de equilibrio Ti-Cu[69], onde esta identificada a
zona 4, analisadas por EDS.
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Figura 114 — Diagrama de equilibrio Cu-Ag[69], onde estdo identificadas as zonas 5 e 6,
analisadas por EDS.

A camada E possui espessura de cerca de 3 ym, designada por Z7 e essencial-
mente composta por Ag, Cu e Ni provenientes da liga de brasagem e do material de
base (figura 109 d)). Recorrendo-se a secg¢ao do diagrama de equilibrio Ag-Cu-Ni (fi-

gura 115), se estima que essa zona Z7 seja composta por (Ni,Cu).

Em suma, observa-se que as reag¢des que ocorrem entre o Ti e o eutéctico Ag-
Cu devem ocorrer a cerca de 880 °C. Durante o aquecimento, a liga de brasagem
torna-se liquida, o Ti comeca a ser dissolvido e o Cu difunde da liga de brasagem para
os materiais de base. Rapidamente se forma as camadas de reacdo compostas por
intermetalicos Ti-Cu. O Ti das camadas de reagdo em contacto com o liquido, € dis-
solvido até que este sature. Por outro lado, o Cu continua a difundir na dire¢cdo do
material de base. Visto que o Ti dissolve muito pouca Ag a temperatura de brasagem,
a zona de central deste tipo de ligagdes € habitualmente composta por (Ag).
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Figura 115 — Seccgao isotérmica do diagrama de equili-
brio Ag-Cu-Ni a 800 °C, em % atomica[70], onde esta
identificada a zona 7, analisada por EDS.

Em sintese, a interface resultante do processamento de Ti6Al4V/Hastelloy recor-
rendo a liga Ag-Cu é formada pela sequéncia das seguintes fases: TisAl + Ti>Cu (ca-
mada A)/ TiCu + Ti2Cuz (camada B)/ (Ag) (camada C) / (Ag)+ (Cu) (camada D) e (NiCu)

(camada E).

De acordo com a interface resultante do processamento de Ti6AI4V/Ti-B4C recor-
rendo a liga Ag-Cu do presente estudo (item 4.1.6.6), é formada pela sequéncia das
seguintes fases: TizAl + TioCu + TiCu (camada A) / Ti> Cu + Ti2Cuz (camada B) /(Ag)
+ (Cu) + TiCus + B-TiCus (camada C) / (Ag) (camada D) / TiCu+ Ti2Cu (camada E).
Ressalta-se que para ambas as interfaces constata-se fases formadas pelo interme-
talico Ti-Cu e (Ag).

Note-se que de acordo com Chan et al. [53], Du et al. 2010 [54] e Dai et al. [55],
que processaram ligagcdées por brasagem mediante temperaturas na faixa de 800 a
850 °C com tempo te estagio variando entre 3 e 30 min, sdo observadas fases do tipo
Ti, Ti2Cu, TiCu, (Cu), (Ag) com mais frequéncia nas interfaces Ti6Al4V/Ag-Cu. Logo,
as fases encontradas no presente estudo sdo as mesmas encontradas por estes au-

tores como mostrado na tabela 18.
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Tabela 18 — Fases formadas nas interfaces Ti6Al4V/Ag-Cu em diferentes estudos da litera-
tura.

Liga de bra- Variaveis de

Materiais de base sagem processamento Fases formadas Referén-
(% ponderal) o g deral Tbrasagem (°C) Ti6Al4V/Ag-Cu cia
(% ponderal) / testagio (min)
Ti6AI4V/ TZM (Mo- 800/ 10 TiCu, TisCus, (Cu), (Ag) Chan et
0.5Ti-0,08Zr- 72Ag-28Cu Ti(a), TizCu, TiCu, (Cu),
0,015C) 850/ 20 (@) " (Cu),  al[53]
800/ 3 Ti(d), TiCL(JéIi)e,Cm, (Ag),
. . Du et al.
Ti6AI4V/Ti6AI4V 72Ag-28Cu 850/ 5 Ti(a), TiCu, TisCus, (Ag) 2010 [54]
850/ 20 Ti, TiCu, (Ag)
Ti(a), TizCu, TiCu, TiCuz
830/ 10 : g : J i
Ti6AI4V/ZrO2 72Ag-28Cu (Ag) Da['s‘;'i al.
910/ 10 Ti(a), Ti2Cu, TiCu, TiCuz

Além disso, verifica-se que Dai et al. [55] processou ligagado a 830 °C com tempo
de estagio de 10 minutos. Se compararmos o resultado deste autor com a ligagéo
processada no presente estudo, na mesma temperatura, com tempo de estagio de 30
minutos, constata-se que com o aumento do tempo de estagio, as camadas formadas
por Ti-Cu cresceram ainda mais e dominaram a interface da ligagao e, de facto, a
camada de (Ag) é suprimida ou eliminada.

4.1.7.1 Caracterizagdao mecanica: Liga de brasagem Ag-Cu

A caracterizagdo mecanica foi realizada através de mapa de dureza ao longo dos
materiais de base e da interface. O mapa de dureza ao longo da ligagao Ti6Al4V/Has-
telloy C-276 recorrendo a liga Ag-Cu esta apresentado na figura 116. Pela variagéo
da dureza Vickers observada, ndo ha grandes alteragées nos valores de dureza na
interface. A liga Ti6AI4V apresenta dureza média de cerca de 355 HVO0,01. Constata-
se que o valor de dureza médio de 118 HV0,01 é obtido na interface. Nesse caso, na
interface junto a liga Hastelloy C-276, que contém a fase (NiCu), apresenta valores
homogéneos de dureza, de cerca de 301 HVO0,01. Essa distribuicdo nos valores de
dureza da interface para a ligacéo resultante para a liga Ag-Cu pode ser explicado
pela presenca das fases que contém prata, que apresentam valores de dureza mais

pequenos apesar da interface mais macia.
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FIGURA 116 — Imagem de MO da interface resultante do processamento com a liga Ag-

Cu a 830 °C e mapa de dureza, e valores da distribuicdo de durezas ao longo da inter-
face.

Note-se que ao comparar os valores de dureza ao longo da ligagao Ti6Al4V/Has-
telloy C-276 com os valores do mapa de dureza ao longo da ligagao Ti6AI4V/Ti-B4C
recorrendo a liga Ag-Cu, observa-se uma redugao de cerca de 14% nos valores de
dureza da interface, onde para a ligagao Ti6Al4V/Hastelloy C-276 verifica-se valores
mais homogéneos. Esta homogeneidade pode estar relacionada com os materiais de
base. O valor de dureza média obtido para a liga Hastelloy C-276 processada a 830
°C foi de 301 HV 30 ligeiramente maior que a dureza da liga ndo processada, o que €

esperado pela aplicagcao de temperatura.

Foram efetuados dois ensaios de resisténcia ao corte, tendo as ligagdes apresen-
tado resisténcia ao corte de 249 e 215 MPa. Na figura 117 sao apresentadas as ima-
gens da superficie de fratura da amostra 1, e na figura 118, sao apresentadas as
imagens da secgao transversal da amostra 2.

Ao comparar as superficies de fratura resultantes da ligagao Ti6AI4V/Ti-B4C com
Ti6Al4V/Hastelloy C-276 verifica-se que os valores de resisténcia ao corte para as
ligagdes Ti6Al4V/Hastelloy C-276 sao mais elevados que para a ligagao Ti6AI4V/Ti-

B4C e é provavel que haja uma diferenga em relagéo a regidao em que ocorre a fratura
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uma vez que na ligagao Ti6Al4V/Hastelloy C-276 verifica-se a fratura, aparentemente
na interface adjacente a liga Hastelloy C-276, enquanto na ligacdo Ti6Al4V/Ti-B4C
verifica-se a fratura na interface adjacente a liga Ti6Al4V . Na ligacdo Ti6Al4V/Has-
telloy C-276 amostra apresenta uma transigdo de valores médios de dureza de 118
HV0,01 para 301 HVO0,01. E provavel que a fratura tenha ocorrido na zona da fase
mais dura, e apesar de fina, mas continua, além da distribuicdo de dureza mais ele-

vada nesta regiao (figura 116), o que comprova esta possivel fase mais dura.

Ti6Al4V : Hastelloy

Figura 117 — Imagens obtidas pela lupa das superficies de fratura resultantes do processa-
mento com a liga Ag-Cu a 830 °C para amostra 1. Imagem 117-a, superficie da liga Ti6Al4V;
117-b, superficie da superliga de niquel Hastelloy.

»
ol d

Ti6Al4V 7 - Hastelloy

Figura 118 —Imagens obtidas pela lupa das superficies de fratura resultantes do processamento
com a liga Ag-Cu a 830 °C para amostra 2. Imagem 118-a, superficie da liga Ti6Al4V; 118-b, su-
perficie da superliga de niquel Hastelloy.
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4.1.7.2 Caracterizagao quimica e microestrutural: Liga de brasagem
Ti/Ag-Cu
Nesta secao serdo apresentados e analisados os resultados provenientes do pro-
cessamento das ligagcbes Ti6Al4V/ superliga a base de niquel Hastelloy com liga de
brasagem produzida mediante pulverizagao catodica Ti/Ag-Cu. As liga¢des foram pro-
cessadas a 900 °C e 970 °C, com tempo de estagio de 30 minutos para avaliar seu
potencial e estudar a influéncia das condi¢gdes de processamento nas caracteristicas
quimicas e microestruturais da interface nas propriedades mecanicas finais das inter-

faces.

A figura 119 apresenta imagem obtida por microscopia 6tica da interface resultante
do processamento a 900 °C por 30 minutos enquanto a figura 120 apresenta a inter-
face resultante do processamento a 970 °C por 30 minutos. Ao longo das interfaces
para ambas temperaturas de processamento, nao foram detetados poros ou fissuras
e observa-se as interfaces homogéneas, de acordo com as regides ampliadas a ama-

relo nas figuras 119-b) e 120-b).

a) b)
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g
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Figura 119 — Imagens de MO da interface resultante do processamento com a liga Ti/Ag-
Cu a 900 °C. Imagem 119-a, interface; 119-b, ampliagao da interface.
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Figura 120 — Imagens de MO da interface resultante do processamento com a liga Ti/Ag-
Cu a 970 °C. Imagem 120-a, interface; 120-b ampliagao da interface.

Serdo apresentadas as interfaces resultantes do processamento de ligacdes
Ti6Al4V/Hastelloy C-276, recorrendo a liga Ti/Ag-Cu a 900 e 970 °C, bem como a
caracterizagao quimica e microestrutural e, de seguida serdo apresentadas as corre-
lagdes das interfaces. Para a interface recorrendo a liga Ti/Ag-Cu a 900 °C, esta apre-
senta espessura total de, cerca de, 189 um. De acordo com imagens obtidas em MEV
por eletrdes retrodifundidos da interface (figura 121-a), a interface é constituida por
cinco camadas designadas por A, B, C, D e E divididas por duas regides: | (junto a
liga Ti6AI4V) e Il (regido central e junto a liga Hastelloy C-276) (figura 121-b)). Os
constituintes associados as regides | e |l foram designados por zonas Z1 a Z11 (figu-
ras 121-c) e 121-d)). A regido | € composta pelos constituintes Z2 a Z5 e a regiéo |l

composta pelos constituintes Z6 a Z11.
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Figura 121 — Imagens de MEV no modo de eletrées retrodifundidos da interface resultante
do processamento com a liga Ti/Ag-Cu a 900 °C. Imagem 121-a, imagem interface; 121-b,
ampliagao da interface; 121-c, ampliagao junto a liga Ti6Al4V e constituintes, em 121-d,
ampliagao junto a superliga a base de niquel Hastelloy C-276 e constituintes.

As tabelas 19 e 20 mostram um resumo das possiveis fases formadas na inter-

face resultante do processamento com a liga Ti/Ag-Cu a 900 °C.

Tabela 19 — Composigdo quimica obtida por EDS, em % atémica (Ti/Ag-Cu a 900 °C).

Zonas Z1 22 Z3 Z4 Z5 Z6
Ti 87,1 81,1 49,2 62,1 93,2 68,5
Al 10,1 9,1 1,0 1,1 - -
Elementos V 27 = - - - -
Ag - 4.8 46,2 29,8 1,7 57
Cu - 5,0 3,6 6,9 5,0 259

Possiveis fases Ti(a)+Ti()  Ti(a)+TizCu | TiAg Ti2Ag @ Ti(a)+ TiCu | Ti2Cu
Possiveis fases formadas na interface resultante do processamento com a liga Ti/Ag-Cu a
900 °C (zonas indicadas nas figuras 121-c, € 121-d).
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Tabela 20 — Composi¢ao quimica obtida por EDS, em % atomica (Ti/Ag-Cu a

900 °C).

Zonas  Z7 Zs Zo  Z10 Z11

Ti 435 384 114 07 -

Al ; - - ~ | -

V - - - - -

Ag 168 185 33 165 -

Cu 397 20 - R
Elementos i 376 - 217 566
Fe - 21 56 89 66
Cr 5 - 220 301 172
Mo = - 05 138 190 99
W - 22 31 17

Possiveis fases TiCu - - - -

Possiveis fases formadas na interface resultante do processamento com a liga Ti/Ag-Cu a
900 °C (zonas indicadas nas figuras 121-c, e 121-d).

A liga Ti6Al4V apresenta microestrutura duplex, denominada zona Z1 (figura 121-
c)) € composta pelas fases por Ti(a)+Ti(3). A camada A formou-se junto a liga Ti6AI4V
(figura 121-c)) e consiste numa camada de reacg&o cuja espessura é cerca de 38 pym.
A regiéo | é formada essencialmente por quatro zonas: uma cinzento-claro e escuro,
denominado por Z2 composto pelos elementos Ti, Al e Cu provenientes da liga
Ti6Al4V e da liga de brasagem Ti/Ag-Cu, respetivamente. Recorrendo-se a secgéo
isotérmica do diagrama Al-Cu-Ti a 500 °C (figura 122) em conjunto com as analises

de EDS, se estabelece que o constituinte Z2 é composto por Ti(a) + Ti2Cu.

A camada B formou-se com as zonas Z3 e Z4, e consiste numa camada de reacao
cuja espessura € cerca de 14 ym. A zona Z3 é formada por um constituinte cinzento-
claro, composto pelos elementos Ag, Cu e Ti, provenientes da liga Ti6Al4V e da liga
de brasagem Ti/Ag-Cu. Recorrendo-se a secgao isotérmica do diagrama Ag-Cu-Ti a

700 °C (figura 123), foi possivel estabelecer que o constituinte Z3 € composto por TiAg.
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Figura 122- Seccao isotérmica do diagrama de equilibrio Al-Cu-Ti a 500 °C, em % ato-
mica[68], onde esta identificada a zona 2, analisada por EDS.

Ag-Cu-Ti ‘ Cu 700°C (o718 K )

88Pet

60 a0 90* Ti

80 70
AgTi (AgTiz)

Figura 123- Seccao isotérmica do diagrama de equilibrio Ag-Cu-Ti a 700 °C, em % ato-
mica[68], onde esta identificada as zonas 3,4, 5, 6 e 7 analisadas por EDS.
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A zona Z4, ainda na regiao |, camada B, é formada essencialmente por um consti-
tuinte cinzento-claro composto pelos elementos Ti, Ag e Cu também provenientes da
liga Ti6AI4V e da liga de brasagem Ti/Ag-Cu. Recorrendo-se a secgéo isotérmica do
diagrama Ag-Cu-Ti a 700 °C (figura 123) em conjunto com as analises de EDS, (figu-
ras 121-c) e d)) se estabelece que o constituinte Z4 também é composto por Ti2Ag.

A camada C formou-se com a zona Z5, e consiste numa camada de reagao cuja
espessura é cerca de 107 um. A zona Z5, formada por dois constituintes de cores
branca e cinzento-clara e composto pelos elementos Ti, Ag e Cu provenientes da liga
de brasagem. Recorrendo-se a secgao isotérmica do diagrama de equilibrio Ag-Cu-Ti
a 700 °C, (figura 123), se estabelece que o constituinte Z5 consiste em Ti(a) + Ti2Cu,
ja que se encontra num dominio trifasico e o constituinte de cor branca é fino, e em

funcado do volume de interag&o esta € uma analise global da regido.

Aregido Il é formada pelas zonas Z6 a Z11 onde, e a camada D é constituida pelas
zonas Z6 a Z9 cuja espessura € cerca de 22 ym. A zona Z6 é essencialmente formada
por um constituinte de cor cinzento-escuro, e composto pelos elementos Ti, Ag e Cu
provenientes da liga de brasagem. Recorrendo-se a secgdo isotérmica do diagrama
de equilibrio Ag-Cu-Tia 700 °C, (figura 123), se estabelece que o constituinte Z6 con-
siste em Ti>Cu.

A zona Z7, formada por um constituinte de cor cinzenta-clara e composto pelos
elementos Ti, Ag e Cu provenientes da liga de brasagem. Recorrendo-se a secgéo
isotérmica do diagrama de equilibrio Ag-Cu-Ti a 700 °C, (figura 123), se estabelece
que o constituinte Z7 consiste em TiCu, ja que se encontra num dominio trifasico e o
constituinte de cor cinzenta/clara é fino, e em fungdo do volume de interacéo esta é

uma analise global da regido.

As zonas Z8 e Z9, junto a liga Hastelloy C-276 (figura 121-d)) & formada por trés
diferentes constituintes de cor branca e preto, denominado Z8, composta pelos ele-
mentos Ti, Ag e Cu provenientes da liga de brasagem e os elementos Ni, Fe e Mo
provenientes da liga Hastelloy C-276. Ja na zona Z9, constata-se a presencga de ele-
mentos provenientes da liga Hastelloy C-276 como Ni, Fe, Cr e Mo, bem como Ti e a
Ag provenientes da liga de brasagem.
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A zona Z10, onde formou-se a camada E, junto a liga Hastelloy C-276 (figura 121-
d)) e consiste numa camada de reag&o cuja espessura € cerca de 8 um, formada por
trés diferentes constituintes de cor cinzenta e preta, composta pelos elementos Ti, Ag
Ni, Fe, Cr, Mo e W provenientes da liga de brasagem e da liga Hastelloy C-276. Veri-
fica-se que esta camada resultante é responsavel pela formagéo da interface junto a
liga Hastelloy C-276. Na zona Z11 verifica-se a presenga dos elementos da liga Has-
telloy C-276, isto é, os elementos Ni, Fe, Cr, Mo e W, onde constata-se que ndo houve
alteracdo da microestrutura da liga Hastelloy C-276.

Em sintese, a interface resultante do processamento de Ti6Al4V/Hastelloy recor-
rendo a liga Ti/Ag-Cu processada a 900 °C ¢ formada pela sequéncia das seguintes
fases: Ti(a) + TioCu (camada A) / Ti2Ag+ TiAg (camda B) / Ti(a) + Ti2Cu +TiCu (ca-
mada C) e as camadas D e E apresentam composi¢cdo semelhante a liga Hastelloy
em fungado dos elementos da liga que difundiram para interface.

De seguida, sera apresentada a interface recorrendo a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C, esta
apresenta espessura total de, cerca de, 214 ym. De acordo com imagens obtidas em
MEYV por eletrdes retrodifundidos da interface (figura 124-a), a interface é constituida
por cinco camadas designadas por A, B, C, D e E divididas por duas regides: | (junto
a liga Ti6Al4V) e Il (regido central e junto a liga Hastelloy C-276) (figura 124-b)). Os
constituintes associados as regides | e |l foram designados por zonas Z1 a Z11 (figu-
ras 124-c) e 124-d)). A regido | € composta pelos constituintes Z2 a Z7 e a regiéo |l
composta pelos constituintes Z8 a Z11.

As tabelas 21 e 22 mostram um resumo das possiveis fases formadas na inter-

face resultante do processamento com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C.
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Ti6Al4V Hastelloy

Figura 124 — Imagens de MEV no modo de eletrées retrodifundidos da interface resultante do
processamento com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C. Imagem 124-a, interface; 124-b, ampliagao da in-
terface; 124-c, ampliagao junto a liga Ti6Al4V e constituintes, em 124-d, ampliagao junto a su-
perliga a base de niquel Hastelloy C-276 e constituintes.

Tabela 21 — Composigao quimica obtida por EDS, em % atomica (Ti/Ag-Cu a

970 °C).
Zonas Z1 22 Z3 Z4 25
Ti 86,7 81,4 48,5 88,0 65,6
" Al 10,6 7.4 - 3,3 -
b v 2,7 - - - -
S Ag - 4,5 51,5 25 30,5
E Cu - 24 : 2,1 39
w Ni - 4,3 - 4,1 ;
Fe - 5 - - -
. Ti(a)+Tiz : . : :
oo Ti(o)+ . ' Ti(a)+Ti2 = Ti(a)+Ti2(Ag,Cu)
Possiveis fases Ti(B) (ﬁ\%ﬁr\\g) TiAg (AgNi) +TiAg

Possiveis fases formadas na interface resultante do processamento com a liga Ti/Ag-Cu a
970 °C (zonas indicadas nas figuras 124-c, € 124-d).
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Tabela 22 — Composi¢ao quimica obtida por EDS, em % atomica (Ti/Ag-Cu a

970 °C).
Zonas Z6 Z7 Z8 29 Z10 211
Ti 65,5 50,8 75,8 47,0 14,6 -
Al - - - - - -
V - - - - - -
2 Ag 28,2 0,9 45 0,6 - -
€  Cu 338 - 25 28 - -
£ Ni 2,5 42,8 5,6 40,0 37,1 61,8
= Fe - 4,0 - 38 32 7,0
Cr - - 44 3,0 25,6 18,3
Mo - 1,5 6,0 2,3 16,7 111
W - - 1,2 0,5 2,8 1,8
Possiveis Ti(a)+Ti2(Ag,Cu) Tiz2Ni +
fases +TiAg TiNi - B B -

Possiveis fases formadas na interface resultante do processamento com a liga Ti/Ag-Cu a
970 °C (zonas indicadas nas figuras 124-c, e 124-d).

A liga Ti6Al4V apresenta microestrutura duplex, denominada zona Z1 (figura 124-
c)) constituida pelos elementos Ti, Al e V e, recorrendo-se a sec¢ao isotérmica do
diagrama Ti-Al-V a 700 °C (figura 125), € composta pelas fases por Ti(a)+Ti(B), assim
como analisado nas ligagdes Ti6AI4V/Ti6AI4V e Ti6AI4V/Ti-B4C processadas com a
liga Ti/Ag-Cu a 900 e 970 °C.

A camada A formou-se junto a liga Ti6Al4V (figura 124-c)) e consiste numa camada
de reacédo cuja espessura € cerca de 35 um. A regido | é formada essencialmente por
seis zonas: uma cinzento-claro e escuro, denominado por Z2 composto pelos elemen-
tos Ti, Al, Ag, Cu e Ni provenientes das ligas Ti6Al4V, Hastelloy e da liga de brasagem
Ti/Ag-Cu, respetivamente. Recorrendo-se a sec¢ao isotérmica do diagrama Ag-Al-Ti
a 800 °C (figura 126), Ag-Cu-Ti a 700 °C (figura 127) e Al-Ni-Ti a 750 °C (figura 128),
em conjunto com as analises de EDS, se estabelece que o constituinte Z2 é composto
por Ti(a) + Ti2Cu. Com o aumento da temperatura de processamento de 900 para 970
°C, é percetivel que ha difusdo do niquel na regido da zona Z2 que com a formagéo
da fase Ti(a) + Ti2(Ag, Ni) + TiAg.

A camada B, composta pela zona Z3, consiste huma camada de reagao cuja es-
pessura é cerca de 19 ym. A zona Z3 é formada por um constituinte cinzento-claro e

maioritariamente branco, composto pelos elementos Ag e Ti provenientes da liga de

166



brasagem Ti/Ag-Cu. Recorrendo-se ao diagrama de equilibrio Ti-Ag (figura 129), foi

possivel estabelecer que o constituinte Z3 € composto por TiAg.

¥ ¥
20
\

Figura 125- Seccdo isotérmica do diagrama de equilibrio Ti-Al-V a
700 °C, em % atomica[65], onde esta identificada a zona 1, analisada
por EDS.

A camada C formada pelas zonas Z4 a Z7, consiste numa camada de reagao cuja
espessura é cerca de 128 um. A zona Z4, € composta essencialmente por dois cons-
tituintes cinzento-claro e branco, constituida pelos elementos Ti, Al, Ag, Cu e Ni tam-
bém provenientes das ligas Ti6Al4V e Hastelloy e da liga de brasagem Ti/Ag-Cu. Re-
correndo-se a seccgédo isotérmica do diagrama Al-Ni-Ti a 750 °C (figura 128) em con-
junto com as analises de EDS, (figuras 124-c) e d)) se estabelece que o constituinte
Z4 também é composto por Ti(a) + Ti2(Ag, Ni). A zona Z5, formada por um constituinte
de cor branca e composto pelos elementos Ti, Ag e Cu provenientes da liga de bra-
sagem. Recorrendo-se a secgao isotérmica do diagrama de equilibrio Ag-Cu-Ti a
700 °C, (figura 127), se estabelece que o constituinte Z5 consiste em Ti(a) + Ti2(Ag,Cu)
+ TiAg, e ja que se encontra num dominio trifasico e o constituinte de cor branca é

fino, e em fungado do volume de interagcédo esta € uma analise global da regido.
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A zona Z6 essencialmente formado por dois constituintes de cor cinzento-escuro e
claro € composta pelos elementos Ti, Ag e Cu e Ni provenientes dos materiais de base
e da liga de brasagem. Recorrendo-se a secc¢édo isotérmica do diagrama de equilibrio

Ag-Cu-Tia 700 °C, (figura 127), se estabelece que o constituinte Z6 consiste em Ti(a)
+ Ti2(Ag,Cu) + TiAg.

Ag'AI'T| Al 800°C {1073 X)

® %0 Ti

Ag e 20 ) 0 50 00 ™
AgTi AgTh,

Figura 126- Seccao isotérmica do diagrama de equilibrio Ag-Al-Ti a 800 °C, em %
atomica[69], onde esta identificada a zona 2, analisada por EDS.
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Ag-Cu-Ti Cu 700°C (973 k)

(Cu) 88Pet
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Ag 10 20 30 40 50 )
AgTi (AgTiz)

Figura 127- Seccgao isotérmica do diagrama de equilibrio Ag-Cu-Ti a 700 °C, em %
atomica[65], onde esta identificada as zonas, 5 e 6 analisadas por EDS.

AI-Ni-Ti Ni
750°C

(Ni,Al) : TiNi,
30 /N \ N

o0

Al 10 20 6 40 30 60 70 80 S0 Ti

Figura 128 — Seccdo isotérmica do diagrama de equilibrio Al-Ni-Ti a 750 °C, em % ato-
mica[50], onde estdo identificadas as zonas 2 e 4, analisadas por EDS.
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Figura 129. Diagrama de equilibrio Ti-Ag[69], onde estdo identifica-
das as zonas 3 e 6 (Z3 e Z6), analisada por EDS.

A zona Z7, formada por dois constituintes de cor cinzento-escuro e claro, e com-
posta pelos elementos Ti, Ag, Ni, Fe e Mo provenientes dos materiais de base e da
liga de brasagem. Recorrendo-se ao diagrama de equilibrio Ti-Ni, (figura 130), se es-
tabelece que o constituinte Z7 consiste em Ti2Ni + TiNi, ja que se encontra num domi-
nio trifasico e o constituinte de cor cinzento-escuro e claro ¢é fino, e em funcéo do
volume de interagdo esta € uma analise global da regido onde é expectavel que a
zona Z7 consista em Tiz2Ni + TiNi.

A zona Z8, onde formou-se a camada D, junto a liga Hastelloy C-276 (figura 124-
d)) e consiste numa camada de reagao cuja espessura € cerca de 25 ym, formada por
trés diferentes constituintes de cor branca e preto, composta pelos elementos Ti, Ag
e Cu provenientes da liga de brasagem e os elementos Ni, Fe e Mo provenientes da
liga Hastelloy C-276.

Ja as zonas Z9 e Z10 compdem a camada E, e consiste numa camada de reacao
cuja espessura é cerca de 7 ym. Na zona Z9, constata-se a presencga de elementos
provenientes da liga Hastelloy C-276 como Ni, Fe, Cr, Mo e W, bem como Ti e a Ag
provenientes da liga de brasagem. A zona Z10, junto a liga Hastelloy C-276 (figura
124-d)), formada por trés diferentes constituintes de cor cinzenta e preta, composta

pelos elementos Ti, Ni, Fe, Cr, Mo e W provenientes da liga de brasagem e da liga
170



Hastelloy C-276. Verifica-se que esta camada resultante € responsavel pela formagao
da interface junto a liga Hastelloy C-276. Na zona Z11 verifica-se a presenca dos ele-
mentos da liga Hastelloy C-276, isto €, os elementos Ni, Fe, Cr, Mo e W, onde cons-

tata-se que ndo houve alteracado da microestrutura da liga Hastelloy C-276.

Niquel (Rgrcentagem ponderal)
20 30 40 50 o0 70 8o 90 100
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L

1455C
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10004 =
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Temperatura °C

BOO 4 765°C

1
3
LN

0 10 20 30
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Figura 130 — Diagrama de equilibrio Ti-Ni[69], onde esta identificada
a zona 7, analisada por EDS.

Em sintese, a interface resultante do processamento de Ti6Al4V/Hastelloy recor-
rendo a liga Ti/Ag-Cu processada a 900 °C & formada pela sequéncia das seguintes
fases: Ti(a) + TioCu (camada A)/ TiAg + Ti2Ag (camada B) / Ti(a) + Ti2Cu+TiCu +
(camada C). Para a ligagao processada a 970 °C é formada pela sequéncia das se-
guintes fases: Ti(a) + Ti(Ag, Ni) + TiAg (camada A)/ TiAg (camada B) / Ti(a) + Ti(Ag,
Ni) +Ti2(Ag,Cu)+TiAg + Ti2Ni +TiNi (camada C).

Nas ligagdes processadas nas temperaturas 900 e 970 °C, observa-se que apesar
das diferentes temperaturas de processamento formam-se as mesmas fases resul-
tantes na interface alterando apenas a quantidade destas fases presentes em cada
camada da interface. Ha também supressao de (Ag) na interface com o aumento de
temperatura.

A figura 131-a) mostra a imagem obtida por MEV no modo de eletrdes retrodifun-

didos em conjunto com o mapa de distribuicdo elementar da interface Ti/Ag-

171



Cu/Hastelloy resultante do processamento com a liga de brasagem Ti/Ag-Cu a 900 °C
(camadas C, D e E).

A figura 131-b) mostra que o Ti esta presente ao longo das camadas C, D e E,
proveniente da liga de brasagem. O Al (figura 131-c) encontra-se essencialmente dis-
tribuido em ambas as camadas e ha difusdo para a liga Hastelloy. O Cu encontra-se
distribuido na regido da camada A. A Ag (figura 131 -d) encontra-se distribuida nas
camadas de reagao de ambos os materiais de base. A Ag (figura 131 -d) encontra-se
essencialmente nas camadas D e E e o Cu (figura 131-e) encontra-se distribuido nas
camadas C e D. Claramente, na figura 131-f) observa-se que o Ni se difundiu para a
camada D e o Cr (figura 131-g) encontra-se na camada E.

A figura 133-a mostra a imagem obtida por MEV no modo de eletrdes retrodifundi-
dos em conjunto com o mapa de distribuicdo elementar da interface Ti/Ag-Cu/Has-
telloy resultante do processamento com a liga de brasagem Ti/Ag-Cu a 970 °C (ca-
madas C, D e E).

Ao comparar-mos com a interface da ligagao processada a Ti/Ag-Cu a 900 °C ve-
rifica-se que o Ti na ligagao processada a 970 °C (figura 133-b) esta distribuido nas

camadas C, D e E porém, na camada E, em menor teor.

O Al (figura 133-c) encontra-se essencialmente distribuido em ambas as camadas e
também ha difusdo para a liga Hastelloy. A Ag (figura 133-d) encontra-se essencial-
mente nas camadas C e E, ao contrario do que obtivemos para a ligagéo processada
a 900 °C onde a Ag encontra-se distribuida em ambas as camadas. Com o aumento
de temperatura a Ag difundiu-se para a camada E aumentando sua espessura. O Cu
(figura 133-e) encontra-se distribuido ao longo da interface, mas n&o tem uma regiao
especifica. Claramente, na figura 133-f) observa-se que o Ni e o Cr (figura 133-9)
difundiram-se para as camadas C, D e E com o aumento da temperatura.

Note-se que o Fe, Mo e W (figuras 134-a) a c)) além de estrem distribuidos na liga
Hastelloy, difundiram-se para a camada C, enquanto a 900 °C (figuras 132-a) a c))
estao maioritariamente distribuidos nas camadas D e E devido ao aumento da tempe-
ratura, ja que a difusdo é dependente da temperatura.

E importante ressaltar que ha formac&o de fase com a presenca de Ni na zona Z2,
camada A (figura 131-c)), embora esta camada nao esteja visivel no mapa elementar

do Ni (figura 133-f)) é espectavel que com o aumento de temperatura o Ni difundiu-se
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até a camada A, junto a liga Ti6AI4V pois ha formacao de fases mesmo com baixo

teor de Ni nesta zona.

Ni Cr

Figura 131 — Imagens de MEV no modo de eletrées retrodifundidos, e mapa de distribui-
c¢ao elementar da interface resultante do processamento com a liga Ti/Ag-Cu a 900 °C.
Imagem 131-a, interface; 131-b, titdnio; 131-c, aluminio; 131-d, prata; 131-e, cobre; 131-
f, niquel.

173



Note-se que o Fe, Mo e W (figuras 132-a) a c)) estdo maioritariamente distribui-

dos nas camdas D e E e na liga Hastelloy conforme esperado.

Figura 132 — Mapa de distribuicao elementar da interface resultante do processa-
mento com a liga Ti/Ag-Cu a 900 °C. Imagem 132-a, ferro; 132-b, molibdénio;
132-c, tungsténio.
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Figura 133 — Imagem de MEV no modo de eletréoes retrodifundidos, e mapa de distribui¢cao
elementar da interface resultante do processamento com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C. Imagem
133-a, interface; 133-b, titdnio; 133-c, aluminio; 133-d, prata; 133-e, cobre; 133-f, niquel;
133-g, cromo.
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W

Figura 134 — Imagem de MEV no modo de eletroes retrodifundidos, e mapa de distribuigao
elementar da interface resultante do processamento com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C. Imagem
134-a, ferro; 134-b, molibdénio; 134-c, tungsténio.

Note-se que na tabela 23 encontra-se o resumo dos estudos da literatura apresen-

tados com as condi¢gbes de processamento e possiveis fases formadas com a liga

Ti/Ag-Cu.

Tabela 23 — Resumo dos estudos da literatura apresentados com as condicdes de proces-
samento e as propriedades mecéanicas obtidas para a liga de brasagem Ti/Ag-Cu.

Materiais de base

(% ponderal)

Ti6AI4VITi6AI4V

Ti-45Al-5Nb /y-TiAl

y-TiAl/Hastelloy

Ti6Al4V/y-TiAl

Liga de brasa-
gem

(% ponderal)

Ti/Ag-Cu

Ti/Ag-Cu

Ti/Ag-Cu

Ti/Ag-Cu

Variaveis de pro-
cessamento
Tbrasagem (°C)/
testagio (min)
900/30

950/30

900/30
950/30
980/30
950/10

980/10

900/30
950/30
980/30
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Possiveis fases formadas

Tiz (Ag,Cu) + (Ti)/ TizAg /
TiAg / TioAg /Ti (a)+
Tiz(Ag,Cu)

Ti(a) e Ti2(Ag, Cu), 0z-
TizAl, (Ag)

TizNi, az-Ti3Al+ TizNi,
I-TiAl, az-Ti3Al+ TiNi2AL,
Ti(a), Ti:Ni e precipitados
Cr-Ni-Mo

TiAg, Ti2(Ag,Cu), Ti(a),
TizAg, TizAl

Referéncia

Gomes [57]

Simoes et al.
(58]

Simdes [61]

Soares et al.
[66]



Note-se que de acordo com Gomes [57], Simdes et al. [58], Simbes [61] e Soares
et al. [66], que processaram ligagdes por brasagem mediante temperaturas na faixa
de 900 a 980 °C com tempo te estagio variando entre 10 e 30 min, s&o observadas
fases do tipo Ti(a), Ti2(Ag, Cu), TiAg e TiCu com mais frequéncia nas interfaces
Ti6Al4V_Ti/Ag-Cu. Logo, as fases encontradas no presente estudo sdo as mesmas
encontradas por estes autores como mostrado na tabela 23. Se compararmos o re-
sultado destes autores com a ligagao processada no presente estudo, que enquadra-
se nesta faixa de temperatura, com tempo de estagio de 30 minutos, constata-se que
com o aumento do tempo de estagio, as camadas formadas por Ti-Cu cresceram
ainda mais e dominaram a interface da ligagao e, de facto, a camada de (Ag) € supri-

mida ou eliminada.

4.1.7.3 Caracterizagdao mecanica: Liga de brasagem Ti/Ag-Cu

A caracterizagdo mecanica da interface foi obtida por meio de ensaios de dureza,
que permitiram avaliar a evolugao da dureza em toda a interface. O mapa de dureza
ao longo da ligacéo Ti6Al4V/Hastelloy recorrendo a liga Ti/Ag-Cu processadas a 900
e 970 °C, respetivamente estdo apresentados nas figuras 135 e 136. Essa analise tem
como o objetivo verificar o perfil de dureza nas diferentes camadas existentes na in-
terface. No entanto, dada a pequena espessura delas, os valores obtidos sio influen-

ciados pelas zonas proximas.

Os mapas mostram que a dureza através da interface é relativamente uniforme e
semelhante a dureza da liga Ti6Al4V. Ao comparar os valores de dureza para as liga-
¢des processadas a 900 e 970 °C, observa-se que nao ha alteracdo expressiva nos
valores de dureza da liga Ti6Al4V (389 + 12 HV 0,01) para a ligagado processada a
900 °C e (368 + 8 HV 0,01) para a ligagao processada a 970 °C.

As camadas D e E sdo muito finas porém, continuas e os valores obtidos s&o in-
fluenciados pelas zonas proximas. No presente trabalho observa-se uma junto zona
mais dura junto a liga Hastelloy, como é apresentado por Simbes et al. [61], que tam-

bém demostram uma regido mais dura préximo a liga Hastelloy.

Simdes et al. [61] mostra que junto a liga Hastelloy e descreve que essas caracte-
risticas resultam da alta difusdo dos elementos que constituem o Hastelloy,
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principalmente o Ni, que promoveu uma extensa formacgao de fases duras, como os
intermetalicos ricos em Ni, e que também ha segregacgao de particulas grossas e que-
bradigas em diregdo a uma zona especifica da interface ou formacéo extensa de fases
moles foi evitada, a fim de eliminar ou minimizar o numero de fases segregadas inde-
sejaveis formadas na interface de brasagem, ao contrario do que é relatado em outros
estudos [61, 71].

Portanto, as ligagdes Ti6Al4V /Hastelloy apresentadas no presente estudo com a
liga Ti/Ag-Cu produzida por pulverizagdo catdédica mostraram o excelente potencial
desta pois a utilizagcdo da mesma resulta em ligagdes que n&o produziram grandes
zonas de segregacédo (Ag), mas sim uma camada fina e continua, mais macia e a
mistura de fases ricas em prata e niquel que evitou a segregacao de particulas gros-
sas e quebradicas em direcdo a uma zona especifica da interface ou formagao ex-
tensa de fases moles que limitam a temperatura de operagao das juntas em torno de
350/400 °C, contrariamente ao que é apresentado na literatura [61,71].

Finalmente, os resultados descritos indicam que a nova liga de brasagem Ti/Ag-
Cu é promissora porque evita a necessidade de eventual tratamento térmico pds-bra-
sagem para eliminar ou reduzir a formacao de fases indesejaveis na interface pois
além evitar a formagao de particulas grosseiras prejudiciais de intermetalicos duros
ricos em Ni que estado localizados em uma zona central estreita das interfaces permite
que os intermetalicos Ti-Ni estejam dispersos em varias camadas sempre misturados

com outras fases ricas em Ag.
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FIGURA 135 — IMAGEM DE MO DA INTERFACE RESULTANTE DO PROCESSAMENTO COM A LIGA
TiI/AG-Cu A 900 °C.
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FIGURA.136 —Imagem de MO interface resultante do processamento com a liga
TilAg-Cu a 970 °C.
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Foram realizados ensaios de corte para duas amostras para cada uma das tem-
peraturas de processamento. O maior valor de resisténcia ao corte para as ligagdes
efetuadas foi de (216 MPa) para amostra 2, para temperatura de processamento de

900 °C e (274 MPa) para amostra 2, para temperatura de processamento de 970 °C.
O menor valor de resisténcia ao corte de (202MPa) para 900 °C e (229 MPa). Na
figura 137 esta apresentada as imagens da superficie de fratura das amostra 2, com
maior valor de resisténcia ao corte, processada a 970 °C. Na figura 137, estéo apre-
sentadas as Imagens obtidas por microscopia 6tica da secgéo transversal da interface
de fratura com a liga Ti/Ag-Cu processadas a 900 °C (figura 137-a) e processada a
970 °C (figura 137-b). Na figura 138 esta apresentada a imagem de MEV no modo de

eletrdes retrodifundidos da interface de fratura com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C.

De acordo com as imagens de superficie de fratura com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C
apresentadas nas figuras 139 a) a 139 f) verifica-se que ha uma superficie mista com

fratura intergranular e clivagem.

A analise SEM/EDS da superficie de fratura para ambos os materiais de base in-
dicam a presencga de zonas ricas em Ti-Ag e Ti-Ni. E percetivel que as camadas C, D
e E, apos a processamento a 970 °C, possui as seguintes fases resultantes da reagéo
identificados nas zonas Z1 a Z7, na figura 139-a) a 139-e), respetivamente,
Ti(a)+Ti2(Ag,Cu)+TiAg e Ti2Ni + TiNi onde contata-se que as mesmas fases corres-
pondentes as camadas C,D e E observadas na interface de fratura junto a liga Has-

telloy, na figura 138-b).

Outro facto importante a ressaltar sdo os espectros EDS marcados como Z1 a Z5
(figura 139 a) a c)) devem corresponder as camadas C, D, E junto a liga Hastelloy,
que correspondem a zonas essencialmente compostas por Ti-Ag e Ti-Ni, além dos
elementos Fe, Cr, Mo e W provenientes liga Hastelloy, como evidenciado também na
imagem de MEV no modo de eletrdes retrodifundidos, e mapa de distribuigao elemen-
tar da interface resultante do processamento com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C nas figuras
133 e 134.
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Figura 137 — Imagens obtidas por MO da secgdo transversal da interface de fratura com

a liga Ti/Ag-Cu. Imagem 137-a, ligagao
970 °C.

processada a 900 °C; 137-b, ligagao processada a

Ti6Al4V

vV 1 WD de
5.00 kV[10.8 mm|BSED |Z Cont 6AI4V Hastelloy TiAgCu 971C

Hastelloy

Ti6AI4V Hastelloy TIAgCu 971C

Figura 138 — Imagens de MEV no modo de eletrdes retrodifundidos da secgio transversal
da interface de fratura com a liga Ti/Ag-Cu a 970 °C. Imagem 138-a, interface de fratura

junto a liga Ti6Al4V; 138-b, interface de fratura junto a liga Hastelloy.
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Figura 139 — Imagens de MEV no modo de eletrdes retrodifundidos das superficies de fratura ao
longo das diferentes camadas da interface resultantes do processamento por brasagem a 970°C
durante 30 minutos. Imagem 139-a, superficie da liga Ti6Al4V; 139-b, Zonas Z1 e Z2 da superficie
da liga Ti6Al4V; 139-c, Zonas Z3, Z4 e Z5 da superficie Ti6Al4V, 139-d, superficie da liga Hastelloy
e 139-e, Zonas Z6 e Z7 da superficie Hastelloy.
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Na tabela 24 estdo apresentadas as possiveis fases formadas na interface
resultante das superficies de fratura ao longo das diferentes camadas da interface
resultantes do processamento por brasagem a 970°C durante 30 minutos (zonas
indicas nas figuras 139-a) a 139-e)).

Tabela 24 — Composi¢ao quimica obtida por EDS, em % atomica (Ti/Ag-Cu a

970 °C).
Zonas Z1 Z3 Z3 Z4 Z5 Z6 Z7
2 Ti 68,5 58,7 68,8 520 665 54,9 67,8
- Ni 29,0 52 27,6 392 304 38,6 28,7
& Cu 25 - 36 8,8 3,1 6,4 35
w Ag - 36,1 - - - - -
Ti(a) +
Tees . TN g TN TN R TEEGY T
+TiAg

Possiveis fases formadas na interface resultante das superficies de fratura ao longo das
diferentes camadas da interface resultantes do processamento por brasagem a 970°C du-
rante 30 minutos (zonas indicas nas figuras 139-a) a 139-e)

Finalmente, esses resultados indicam que a fratura ocorreu, de facto, parcialmente

na interface, entre as camadas C, D e E, e parcialmente na liga Hastelloy.

De modo a detetar quais os constituintes presentes na superficie de fratura e as
camadas por onde se propagou foram obtidas imagens de MEV com auxilio da técnica
de EDS. Elas podem ser observadas nas figuras 140 e 141 para as temperaturas de
processamento de 900 e 970 °C e verifica-se, entdo, que a fratura ndo se propagou
uniformemente porque existe clara mistura de fases. Observa-se a composi¢ao qui-

mica obtida por EDS marcada na figura 140 a) a f) esta apresentada na tabela 29.

A figura 141 apresenta as imagens obtidas por MEV das superficies de fratura. A
fratura ocorre em diferentes zonas das juntas: ao longo da interface, na interface entre
a liga Hastelloy e a liga de brasagem (a mistura das fases Ti2Ni+(TiNi), Ti(a)+ Ti2Ni,
Ti2Ni e TioAg+ TiAg). Como esperado, a superliga a base de niquel Hastelloy exibe
fratura intergranular e a liga Ti6Al4V exibe fratura por clivagem. Ambos os materiais
de base apresentam modo de fratura parcialmente intergranular e por clivagem, res-

petivamente.
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TioNi*(TiNi) Clivagem

Ti(a) +Ti,Ni | >

Hastelloy

Figura 140 — Imagens de MEV no modo de eletroes retrodifundidos das superficies de fratura
ao longo das diferentes camadas da interface resultantes do processamento por brasagem a
970°C durante 30 minutos. Imagem 140-a, superficie da liga Ti6Al4V; 140-b, Zonas da superficie
da liga Ti6Al4V com modo de fratura por clivagem; 140-c, superficie da liga Hastelloy; 140-d,
Zonas da superficie da liga Hastelloy com modo de fratura intergranular.

Para ambas as temperaturas de processamento, 900 e 970 °C observou-se o
mesmo local da fratura na interface Ti/Ag-Cu superliga a base de niquel Hastelloy

como mostrado na figura 141.

Nas ligagdes processadas nas temperaturas 900 e 970 °C, observa-se que ape-
sar das diferentes temperaturas de processamento formam-se essencialmente mes-
mas fases resultantes na interface alterando apenas a quantidade destas fases pre-
sentes em cada camada da interface. Ha também supresséao e aparecimento de no-
vas fases na interface com o aumento de temperatura e a mistura de fases interme-
talicas Ti-Ni e Ti-Ag.
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Figura 141 — Imagem da seccdo transversal do local de fratura para as interfaces resultan-
tes do processamento com a liga Ti/Ag-Cu a 900 e 970 °C.

A utilizacdo da nova liga de brasagem de Ti/Ag-Cu produzida por pulverizagao ca-
tddica apresenta grande potencial na aplicagdo de ligagdes que envolvem a ligagéao
de Ti6Al4V, uma vez que a composigao eutética Ag-Cu possibilita a formagéo de uma
fase liquida em torno de 780°C, cuja reagc&o com a folha de Ti e a liga Ti6Al4V resul-
tara na formagéo de diversos compostos intermetalicos e (Ag). No entanto, devido a
fracdo de volume relativamente baixa do liquido formado, a maior parte da (Ag) se
dissolve nos materiais de base ao invés de serem segregados principalmente para as
zonas centrais da interface, como € geralmente relatado por [73,74]. Ou seja, isso
permite, efetivamente, a formagéao de interfaces sem grandes zonas (Ag) que constem
num importante fator limitante de temperatura de servigo para as ligacdes e também
se evitou a formagao extensiva de zonas macias de (Ag) na zona central da interface,

sem a necessidade de tratamentos térmicos apds o processamento.
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5 CONCLUSOES

Ao longo deste trabalho foi avaliado o potencial de utilizagao de ligas de brasagem
produzidas por pulverizagéo catodica por magnetrdao de prata e cobre sobre folha tita-
nio no processamento de liga¢des dissimilares constituidas pelos seguintes sistemas:
1) liga Ti6Al4V e compdsito de matriz de titdnio (CMT) reforgado com particulas de
B4C; e 2) liga Ti6AI4V e superliga a base de niquel (Hastelloy C-276). O potencial da
liga de brasagem desenvolvida foi avaliado mediante a realizagdo de estudo compa-
rativo utilizando ligas de brasagem comerciais, uma a base de prata outras duas a
base de titanio, nas ligagdes para os diferentes sistemas de materiais. Assim, pre-
tende-se apresentar um sumario das conclusdes mais relevantes desta tese e em

seguida conclusdes gerais.

1) Sistema Ti6AI4V/Ti6AI4V

Foi realizada ligagdo similar para o sistema Ti6Al4V/Ti6Al4V mediante a
liga de brasagem Ti/Ag-Cu com objetivo de compreender a formacgéo das
fases resultantes na interface, bem como as caracteristicas quimicas e mi-

croestruturais da interface, onde conclui-se que:
a) Foram obtidas ligacdes isentas de poros ou fissuras;

b) A interface resultante € composta por uma unica camada A, formada

pela sequéncia das seguintes fases: Ti(a) + Ti(B)/ Ti(a) + Ti2(Ag,Cu);

c) Na camada A, formou-se a estrutura designada por Widmanstatten,
onde observa-se uma estrutura mais fina na regiao em que se solidifica
primeiro, enquanto ha uma estrutura mais grosseira, que solidifica por
ultimo;

d) A interface resultante do processamento da ligagao recorrendo a liga
de brasagem Ti/Ag-Cu, obtida evitou a formacao extensiva de (Ag);

e) A difusdo e dissolugédo do Ti tiveram papel significativo no processa-

mento das ligagdes por brasagem,;
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f)

O mapa de dureza mostra ligeira diferenga do centro da interface para
a periferia, uma vez que no centro temos graos maiores e mais acha-
tados e nas camadas proximas ao material de base, grdos menores.
No centro da interface, onde se localiza a folha de titanio, possui uma
dureza média de cerca de 252 + 3 HVO0,01. A liga Ti6Al4V apresenta
dureza média de cerca de 308 + 2 HV0,01.

2) Sistema Ti6AI4V/Ti-B4sC

Foram processadas ligagdes recorrendo as ligas de brasagem comerciais,

TiNi67 e TiCuNi, Ag-Cu e ligagdo mediante a liga de brasagem Ti/Ag-Cu, o

que permitiu concluir que:

a)

b)

Liga de brasagem TiNi67

A interface resultante é composta por duas camadas A e B, formada
pela sequéncia das seguintes fases: Ti(a) + Tiz2Ni/ Ti(a) + Ti2Ni;

A camada A apresenta morfologia de Widmanstatten e espessura de
cerca de 175 ym, aproximadamente quatro vezes a espessura da liga
de brasagem TiNi67 (50 ym), o que indica que também houve difuséo
do Ni para a liga Ti6Al4V;

O Ni esta distribuido de forma homogénea na camada A e houve tempo
suficiente para que o Ni se difundisse para a camada B mas, o tempo
de estagio nao é suficiente para eliminar os poros da ligagéo;

Houve alteracdo da microestrutura na interface adjacente a liga
Ti6Al4V devido a difusdo do Ni;

O mapa de dureza mostra que a liga Ti6Al4V apresenta dureza média
de cerca de 455 HV0,01, e a camada A, de cerca de 492 HV0,01. En-
tretanto, na camada B, o valor de dureza médio obtido € de 788 HV0,01.
Este aumento da dureza na interface pode ser explicado pela presenca
da fase Ti2Ni, fase extremamente dura, e apresenta um comportamento

fragil.
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a)

b)

a)

b)

e)

Liga de brasagem TiCuNi

A interface resultante € composta por uma unica camada A, formada

pela sequéncia das seguintes fases: Ti(a) + Ti2(Ni, Cu);

A camada A apresenta morfologia lamelar, mas, uma regido ao lado da
liga Ti6Al4V possui morfologia de Widmanstatten. Além disso, a espes-

sura desta camada é cerca de 159 um;

O mapa de dureza mostra que n&o ha grandes alteragdes nos valores
de dureza da liga Ti6Al4V em relagdo as demais ligagdes. Nesse caso,
na interface junto ao composito Ti-B4C, que contém as fases Ti2(Cu,Ni),
apresenta valores homogéneos de dureza. Essa distribuicdo homoge-
nea deve-se a presenca da fase Ti2Cu, que apresentam valores de du-
reza mais pequenos que a fase formada por Ti2Ni.

Li r m Aq-

Foram obtidas ligagdes isentas de poros ou fissuras para o sistema
Ti6Al4V/Ag-Cu/ Ti-B4C;

A interface resultante é composta pelas camadas A a E, formada pela
sequéncia das seguintes fases: Ti(a) + Ti(B) + TisAl + Ti.Cu + TiCu (ca-
mada A) / Tiz Cu + Ti2Cus (camada B) /(Ag) + (Cu) + TiCus + B-TiCus (camada
C)/ (Ag) (camada D)/ Ti(a) + TiCu (camada E);

N&o houve alteragdo de microestrutura para a liga Ti6AI4V;

O mapa de dureza mostra que ndo ha grandes alteragdes nos valores
de dureza na interface. A liga Ti6Al4V apresenta dureza média de cerca
de 410 HVO0,01. Constata-se que o valor de dureza médio de 388
HVO0,01 é obtido na interface. Ha uma regi&o de cor composta por (Ag)
apresenta valor de dureza médio de 252 HV0,01. Apesar desta regido
mais macia, ha uma distribuicdo homogénea nos valores de dureza da

interface;

O maior valor de resisténcia ao corte para as ligagdes efetuadas foi de
(110 MPa). A fratura ocorre na zona da fase mais dura, e apesar de
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3)

a)

b)

c)

fina, mas continua, além da distribuicdo de dureza mais elevada nesta

regido, o que comprova esta possivel fase mais dura.
Li I m Ti/Ag-

Foram obtidas ligagdes isentas de poros ou fissuras para o sistema
Ti6Al4V/Ag-Cu/ Ti-B4C;

A interface resultante é composta pelas camadas A a B, formada pela
sequéncia das seguintes fases: Ti(a) + Ti2(Ag, Cu) (camada A) / Ti2Ag

(camada B);

A formacgéo das camadas de Ti-Cu permitiu que a (Ag) se difundisse e
se dissolvesse completamente nos materiais de base e na folha de ti-
tanio, o que suprimiu a formacgao de (Ag);

Evitou-se a formacao de extensa camada de (Ag) durante o processo,
devido a maior camada central da folha de titanio e as finas camadas

de prata e cobre e eventuais tratamentos térmicos pos brasagem;

O mapa de dureza mostra que a liga Ti6Al4V apresenta dureza média
de cerca de 347 HVO0,01. Constata-se que o valor de dureza médio de
282 HV0,01 é obtido na interface. Esta regido mais macia, apesar de
fina, € continua e esta relacionada a fase composta por (Ag);

O maior valor de resisténcia ao corte para as ligagdes efetuadas foi de
(256 MPa). Verifica-se que ha uma superficie mista com fratura inter-
granular e clivagem e a fratura ocorreu junto ao compasito, essencial-

mente na transigdo da camada B para o compdésito;

istema Ti6AI4V/ H ! =27

Li

r m Aqg-

a) A interface resultante é composta pelas camadas A a E, formada pela

sequéncia das seguintes fases: TisAl + Ti2Cu (camada A) / TiCu +
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Li

a)

Ti2Cusz (camada B)/ (Ag) (camada C) / (Ag)+ (Cu) (camada D) e (NiCu)

(camada E);

Ressalta-se que para ambas as interfaces sistemas: Ti6AI4V/TiB4C e
Ti6Al4V/Hastelloy C-276 constata-se fases formadas pelo intermetalico
Ti-Cu e (AQ);

O mapa de dureza mostra que n&o ha grandes alteragdes nos valores
de dureza na interface. Ao comparar os valores de dureza ao longo da
ligacéo Ti6Al4V/Hastelloy C-276 comos valores do mapa de dureza ao
longo da ligacéo Ti6Al4V/Ti-B4C recorrendo a liga Ag-Cu, observa-se
uma reducgao de cerca de 14% nos valores de dureza da interface, onde
para a ligacao Ti6Al4V/Hastelloy C-276 verifica-se valores mais homo-
géneos. O valor de dureza média obtido para a liga Hastelloy C-276
processada a 830 °C foi de 301+ 12 HV 30 ligeiramente maior que a

dureza da liga ndo processada;

O maior valor de resisténcia ao corte para as ligagdes efetuadas foi de
(249 MPa);

Verifica-se que os valores de resisténcia ao corte para as ligagdes
Ti6Al4V/Hastelloy C-276 sao mais elevados que para a ligagao
Ti6AI4V/Ti-B4C. Na ligacdo Ti6Al4V/Hastelloy C-276 a liga Ti6AI4V
apresenta valores médios de dureza de 355 HV0,01. O mapa mostra
uma transigéo de valores médios de dureza de 118 HV0,01 (interface)
para 301 HV0,01 (Hastelloy C-276). E provavel que a fratura tenha
ocorrido na zona da fase mais dura, e apesar de fina, mas continua,
além da distribuicdo de dureza mais elevada nesta regido, o que com-

prova esta possivel fase mais dura.

r m Ti/Aq-

A interface resultante é composta pelas camadas A a E para ambas as

temperaturas de processamento, isto €, 900 e 970 °C e, formada pela
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sequéncia das seguintes fases: Ti(a) + Ti2Cu (camada A)/ TiAg + Ti2Ag
(camada B) / Ti(a) + Ti2Cu+TiCu + (camada C). Para a ligagao proces-
sada a 970 °C é formada pela sequéncia das seguintes fases: Ti(a) +
Ti(Ag, Ni) + TiAg (camada A)/ TiAg (camada B) / Ti(a) + Ti(Ag, Ni)
+Ti2(Ag,Cu)+TiAg + Ti2Ni +TiNi (camada C).

A liga Ti/Ag-Cu produzida por pulverizagao catddica permite ligagcoes
em temperaturas inferiores a 3 transus (=985 °C) de Ti6Al4V que n&o
induzem a formag¢ao da morfologia de Widmanstatten, e ndo resulta na
dureza da liga Ti6Al4V mais elevada que a interface, e nem mesmo a
degradagéao da propriedade mecanica da ligagéo;

Nas ligagbes processadas nas temperaturas 900 e 970 °C, observa-se
que apesar das diferentes temperaturas de processamento formam-se
essencialmente mesmas fases resultantes na interface alterando ape-
nas a quantidade destas fases presentes em cada camada da interface;
Ha também supressao e aparecimento de novas fases na interface com

o aumento de temperatura;

Evitou-se a formacao de extensa camada de (Ag) durante o processo,
devido a maior camada central da folha de titanio e as finas camadas

de prata e cobre e eventuais tratamentos térmicos pos brasagem;

Os mapas mostram que a dureza através da interface é relativamente
uniforme e semelhante a dureza da liga Ti6Al4V. Ao comparar os valo-
res de dureza para as ligagdes processadas a 900 e 970 °C, observa-
se que ndo ha alteragdo expressiva nos valores de dureza da liga
Ti6Al4V (389 HV 0,01) para a ligagéo processada a 900 °C e (368 HV
0,01) para a ligagcéo processada a 970 °C. Ha uma regido mais dura
préximo a liga Hastelloy que resultam da alta difusdo dos elementos
que constituem a liga Hastelloy, principalmente o Ni, que promoveu
uma extensa formacéao de fases duras, como os intermetalicos ricos em
Ni, e que também ha segregacgao de particulas grossas e quebradigas

em dire¢cao a uma zona especifica da interface ou formagao extensa de
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fases moles foi evitada, a fim de eliminar ou minimizar o nidmero de

fases segregadas indesejaveis formadas na interface de brasagem;

f) O maior valor de resisténcia ao corte para as ligagdes efetuadas foi de
(216 MPa) para temperatura de processamento de 900 °C e (274 MPa)
para temperatura de processamento de 970 °C. A fratura ndo se pro-
pagou uniformemente, propagou-se entre liga Hastelloy e a liga de
brasagem (a mistura das fases Ti(a)+Ti2(Ag,Cu)+TiAg e Ti2Ni + TiNi).
A superliga a base de niquel Hastelloy exibe fratura intergranular e a
liga Ti6Al4V exibe fratura por clivagem;

g) Para as diferentes temperaturas de processamento formam-se essen-
cialmente mesmas fases resultantes na interface alterando apenas a
quantidade destas fases presentes em cada camada da interface. Ha
também supressao e aparecimento de novas fases na interface com o
aumento de temperatura e a mistura de fases intermetalicas Ti-Ni e Ti-
Ag.

5.1 CONCLUSOES GERAIS

Resultados mostraram que a liga Ti/Ag-Cu produzida por pulverizagdo catodica
apresenta potencial promissor por permitir o processamento de ligagdes por brasa-
gem por difusdo em temperaturas mais baixas, de cerca de 970 °C, em comparagéo
com as ligas de brasagem comerciais TiNi67 e TiCuNi. Além disso, as ligagbes de
brasagem por difusdo em temperaturas inferiores a B transus (=985 °C) de Ti6Al4V
nao induzem a formagao da morfologia de Widmanstétten, e nao resulta na dureza da
liga Ti6Al4V mais elevada que a interface, e nem mesmo a degradagao da proprie-
dade mecéanica da ligagao.

A formagéo das camadas de Ti-Cu permitiu que a (Ag) se difundisse e se dissol-
vesse completamente nos materiais de base e na folha de titanio, o que suprimiu a

formagao de (AQ).

O compdsito Ti-B4C mostrou ter potencial inovador, pois os mapas de dureza das

ligacbes de brasagem por difusdo obtidos com o compdsito apresentam valores de

192



dureza homogéneos e observa-se que as particulas de refor¢go B4C estavam dispersas
em uma matriz Ti(a) enriquecida com Ag e Cu o0 que n&o provocou grande alteragéo

nos materiais de base nem na interface.

Para o sistema Ti6AI4V/Ti-B4C o mapa de dureza da ligagado processada com a
liga Ti/Ag-Cu apresenta uma regido mais macia, apesar de fina, & continua e com-
posta por (Ag) apresenta valor de dureza médio de 287 HV0,01 préximo ao compdsito
Ti-B4C que se mistura com as fases ricas em Ti-Cu. O maior valor de resisténcia ao

corte para as ligagbes efetuadas foi de (256 MPa).

Verifica-se que ha uma superficie mista com fratura intergranular e clivagem e a
fratura ocorreu junto ao compdsito, essencialmente na transigdo da interface junto ao
composito e o compasito. Ja a ligagado produzida para o sistema Ti6Al4V/Hastelloy
apresentou maior valor de resisténcia ao corte (274 MPa) para temperatura de pro-
cessamento de 970 °C. A fratura também nao se propagou uniformemente, propagou-
se entre liga Hastelloy e a interface. A superliga a base de niquel Hastelloy exibe
fratura intergranular e a liga Ti6AI4V exibe fratura por clivagem.

193



6 TRABALHOS FUTUROS

O principal objetivo deste trabalho centrou-se na avaliagdo do potencial de utiliza-
¢ao de ligas de brasagem produzidas mediante pulverizag&do catédica por magnetréo
de Ag e Cu sobre folha Ti, no processamento de ligagdes dissimilares de Ti6AI4V a
um CMT refor¢ado com particulas de B4C e a superliga a base de niquel Hastelloy C-
276. O potencial da liga de brasagem desenvolvida foi avaliado mediante a realizag&o
de estudo comparativo utilizando ligas de brasagem comerciais, uma a base de Ag

outra a base de Ti, na ligagao dos dois sistemas de materiais.

Com base nos resultados obtidos ao longo deste estudo, e a necessidade de novos
produtos na industria aeroespacial, automovel e aeronautica, tem se estudado novas

condicdes de servico, diferentes técnicas de processo e producédo de novos materiais.
Com base neste estudo, poderao ser sugeridas as algumas atividades para o futuro.

O processamento de ligagdes por brasagem com diferentes parametros de tempo
de estagio e temperatura para ambos os sistemas poder&o auxiliar para compreender
como se estabelece as ligagdes com as diferentes ligas de brasagem utilizadas e o
mecanismo de formagao da microestrutura das diversas interfaces. Poderdo também
se realizar diferentes tratamentos térmicos para estudar o efeito da difusdo na inter-

face.

A utilizacao da técnica de microscopia eletrénica de transmissao para caracteriza-
¢ao microestrutural da interface permitira observar com maior precisdo a morfologia
dos graos individuais nas camadas de reacdo e determinar sua estrutura cristalina, de
forma a identificar de forma mais conclusiva, os produtos de reacao resultantes for-
mados nas diversas interfaces.

Analise por Difragcdo de Raios-X (DRX) sera outra técnica que possibilitara indicar

as fases presentes nas interfaces.

A simulagédo por CALPHAD-JMatPro possibilitara a modelagem de diagramas de
fase de sistemas multicomponentes para prever as fases resultantes na interface.

Para caracterizagdo mecanica, podera realizar-se maior numero de ensaios de
corte para a liga Ti/Ag-Cu para melhor estudar o seu mecanismo de fratura. Além

disso, a utilizagdo de técnicas de ensaios de ultramicrodureza e nanoindentagdes com
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determinagcdo do modulo de Young, possibilitara investigar as propriedades mecéani-

cas individuais das diferentes camadas resultantes da interface.

Considerando o excelente potencial de aplicagdo desta nova liga de brasagem em
ligacbes com materiais a base de titdnio e niquel em componentes para industria au-
tomdvel e aeroespacial, seria interessante realizar estudos de degradagdo mecanica
e quimica a partir do efeito do uso de lubrificantes nestes componentes de motores a
altas temperaturas. Indica-se, por exemplo a realizacédo de testes de flexdo rotativa

com o uso de fluidos lubrificantes para simular a aplicagdo em motores.

Adicionalmente, com o intuito de se obter componentes com os requisitos, que
cumpram as inumeras possibilidades de combinacéo de diferentes gamas de materi-
ais, tais como, resisténcia a contaminacgdes liquidas, resisténcia ao calor, estabilidade
térmica e baixa taxa de desgaste métodos de ensaio de tribologia também poderéo

ser utilizados para simular o comportamento das ligagdes.
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