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Resumo

O objetivo desta dissertacdo assenta no estudo do comportamento mecénico da liga de Titanio
-Tantalo (Ti-Ta), Til0Ta, produzida pelo recente processo de LASER cladding, estudo este
motivado pelo escasso conhecimento técnico-cientifico existente relativamente as propriedades
mecanicas das ligas Ti-Ta, e em especifico da Til0Ta, principalmente as produzidas por este
processo.

No ambito da dissertacdo, o estudo inclui o processo de fabrico de provetes da liga de titanio na
composicao de 10 wt.% (weight percentage) de tantalo, abordando os parametros do processo
selecionados para o fabrico dos mesmos, tanto na fase de producédo de provetes do material por
LASER cladding como na fase de corte dos provetes por eletroerosdo por fio e, como parte

principal, o estudo das propriedades mecanicas da liga Til0Ta.

Na presente dissertacéo, para a caracterizacdo mecanica da liga Ti1l0Ta, realizaram-se ensaios
de dureza, tracéo e fadiga. A partir destes ensaios foram determinadas a dureza Vickers da liga,
as curvas de tensdo-extensdo incluindo o tratamento de dados para obtencdo da tensdo de
cedéncia, de rotura e respetivas extensdes, do mdédulo de Young, da extensdo apés fratura e
reducdo média da &rea de seccdo dos provetes/coeficiente de estricgdo, permitindo a concluséo
sobre a ductilidade da liga. Adicionalmente, foi ainda obtida na presente dissertacdo, a equagéo
gue traduz a regido de deformacao plastica uniforme do material. Ao nivel do comportamento a
fadiga do material, foi também obtida a curva S-N (ou curva tensdo-nimero de ciclos a fadiga),
considerando 3 patamares de tensdo nominal méaxima, e consequentemente determinada a

equacao associada a esta curva.

Palavras-chave: Liga Til0Ta, LASER cladding, Eletroeroséo por Fio, Dureza Vickers, Tragéo,

Fadiga
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Abstract

The objective of this master thesis relies on the study of the mechanical behaviour of the Titanium-
Tantalum (Ti-Ta) alloy, Til0Ta, produced by the recent process of LASER cladding, being the
realization of this study motivated by the existing lack of technical-scientific knowledge in what is
related to the mechanical properties of the Ti-Ta alloys, and in specifically the Til0Ta, mainly the

ones produced by this process.

In the scope of the dissertation, the study includes the entire manufacturing process of the
specimens of the titanium alloy with a composition of 10 wt.% (weight percentage) of tantalum,
approaching the selected process parameters used in the fabrication of them, both in the
production phase of the specimens by LASER cladding and in the cut phase of the specimens
with wire-EDM — wire-electrical discharge machining and, as the main part, the study of the

mechanical properties of the Til0Ta alloy.

In the present dissertation, to the mechanical characterization of Til0Ta alloy, hardness, tensile
and fatigue tests were realized. From these tests was possible to determine the Vickers hardness
of the alloy, tensile-strain curves including the data treatment to the obtention of the yield strength,
ultimate tensile strength and the respective strains, the Young modulus, the total strain after
fracture and the medium section reduction of the specimens, allowing to conclude about the
ductility of the alloy. Aditionally, it was also obtained in the present dissertation, the equation that
translates the uniform region of plastic deformation of the material. In what regards to the fatigue
behaviour of the material, the S-N curve (or stress-number of cycles to fatigue curve) was also
obtained, considering 3 levels of maximum nominal stress, and consequently determined the

equation associated to this curve.

Key-words: Til0Ta Alloy, LASER cladding, Wire-EDM, Vickers Hardness, Tensile, Fatigue
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1 Introducao

1.1 Motivagao

E escasso o conhecimento técnico-cientifico acerca das propriedades mecanicas dos varios tipos de
ligas Ti-Ta (por exemplo, [1],[2],[3]), ndo se encontrando referéncia ao comportamento mecénico das
mesmas a fadiga. As informac8es documentadas séo insuficientes, principalmente no que respeita a
esta liga de Ti-Ta com 10% (em wt% - weight percentage) de tantalo. O conhecimento sobre as ligas
Ti-Ta e, principalmente sobre a Til0Ta, € ainda menor quando sdo produzidas pelo processo

emergente do LASER cladding.

Também se apresenta escasso 0 conhecimento de possiveis aplicacdes que ndo sejam as da area da
biomedicina para ligas de Ti-Ta, em variadas composic¢des, existindo varios estudos como o caso do
[4],[5],[6], que abordam as propriedades de resisténcia a meios corrosivos, hiocompatibilidade e

desgaste de vérias ligas Ti-Ta, sendo a maior parte com vista a aplicagées em biomateriais.

Assim, face & falta do referido conhecimento técnico-cientifico, nhomeadamente ao nivel do
comportamento mecénico da liga Til0Ta, justifica-se a execucado do presente trabalho, principalmente
por abordar a caracterizagdo mecénica de uma liga ainda pouco estudada, produzida por um processo

também pouco divulgado.

1.2 Objetivos

O objetivo desta dissertagédo é estudar o comportamento mecanico da liga de Titanio-Téantalo (Ti-Ta),
Til0Ta, produzida com recurso ao processo de LASER cladding. Neste ambito, serdo estudadas as
propriedades mecanicas da liga produzida por LASER cladding, incluindo o seu comportamento a
fadiga através da obtengédo da curva S-N. O estudo incluird ainda o processo de fabrico, abordando os

parametros do processo selecionados para o fabrico da liga nesta composi¢éo de Til0Ta.

Para o efeito ira realizar-se um estudo experimental para a caracterizacdo mecénica da liga, com
recurso a ensaios de dureza, tracdo e fadiga. Os provetes a testar da liga de TilOTa serdo entdo
produzidos pela tecnologia de LASER cladding de deposi¢do continua de pés assistida por LASER,

com corte final dos mesmos por eletroeroséo por fio a partir de blocos da liga.

Os resultados dos ensaios efetuados serdo analisados e discutidos, nomeadamente, quanto as

propriedades da liga, referindo eventuais influéncias do processo nas suas propriedades.

1.3 Estrutura da Dissertacao

Na presente dissertacéo optou-se por uma divisdo da mesma em 5 capitulos, compostos por varios

subcapitulos, excetuando o ultimo.



No primeiro capitulo, com o nome de Introducéo, além desta descri¢do da estrutura da dissertacdo, séo

apresentados o objetivo da dissertacédo e a motivagéo identificada para a elaboracdo da mesma.

No capitulo 2, designado por Revisdo Bibliogréafica, é realizada uma revisdo de todos os temas
relacionados com o trabalho a desenvolver, cuja necessidade de conhecimento prévio se considerou
essencial. O capitulo inclui uma abordagem aos materiais que compdem as ligas Ti-Ta a nivel individual
com um estado da arte das ligas de Ti-Ta, uma revisdo sobre o processo de LASER cladding e, por
fim, uma breve revisao relacionada com o estudo experimental realizado na liga Til0Ta estudada, mais

especificamente sobre os ensaios de tracéo e fadiga.

No terceiro capitulo, que se denomina Estudo Experimental, é feita uma descricdo do processo de
fabrico dos provetes de Til0Ta que foram objeto de estudo experimental, incluindo a especificacéo dos
parametros de fabrico utilizados, e uma indicac@o extra do processo de obtencéo de or¢gamentos e
aquisicdo do material. Neste capitulo é também descrito o procedimento experimental executado em

cada um dos ensaios realizados de dureza, tracéo e fadiga.
No capitulo 4 sdo apresentados e discutidos os resultados dos ensaios realizados.

No capitulo 5 sdo contempladas as conclusdes do trabalho realizado e as propostas para trabalhos

futuros.



2 Revisao Bibliografica
2.1 Titanio
2.1.1 Histériado Titanio

O titanio (Ti) € o nono elemento mais abundante na crosta terrestre e quarto metal estrutural mais
abundante, s6 precedido pelo aluminio, ferro e magnésio. Apesar de ndo ser um elemento raro, nao é
possivel de ser descoberto num estado perfeitamente puro nem em grandes concentra¢des, tornando

assim dificil o processo de producédo deste metal, elevando o seu custo [7].

As fontes mais significativas de titanio sdo as areais que contém o mineral ilmenita (FeTiOs) que se
encontra nas montanhas limen, na Russia, e o mineral rutilo (TiO2) que pode ser encontrado na areia
da praia de paises como a Austrélia, a india e 0 México. A primeira suspeita da presenca de um novo
elemento metalico na ilmenita, areia de cor preta e caracteristicas ferromagnéticas, em Cornwall, no
Reino Unido, é datada de 1791. A descoberta é atribuida a William Gregor, um mineralogista e quimico
inglés. Este quimico inglés comecou por analisar a areia magnética que se encontrava em volta do rio
local Helford em Menachan Valley, Cornwall e isolou a ja referida “areia preta”, conhecida agora por
iimenita. Removeu o ferro da areia com um iman, combinou a areia com acido cloridrico e produziu um
6xido de um novo elemento. Gregor decidiu dar o nome de Mechanite a este novo elemento, por
semelhanga com o nome da localizacdo onde foi descoberto. Em 1795, Martin Heinrich Klaproth, um
guimico aleméo de Berlim, examinou o mineral rutilo na Hungria e identificou um 6xido de um elemento
desconhecido, que era 0 mesmo descoberto por Gregor ha quatro anos atras, o 6xido de titanio.
Klaproth decidiu atribuir ao novo elemento a designagéo de Titanio, que surgiu do nome dos filhos
(Titds) de Uranos e Gaia, deuses da mitologia grega. O nome do elemento advém do facto do pai
sempre ter odiado os seus filhos e por isso ter decidido manté-los fechados em cativeiro, tendo os filhos
demonstrado uma grande forga e resisténcia como se caracteriza também este elemento descoberto
no século XVIII [7],[8].

Ao longo de mais de 100 anos, muitas tentativas foram levadas a cabo para conseguir isolar o metal
tithnio. As primeiras tentativas resultaram na formacdo de nitretos (TiN), carbonetos (TiC) ou
carbonitretos (TiCN). Em 1906, Matthew Albert Hunter conseguiu obter um titanio metélico praticamente
livre de impurezas, seguindo um método ja experimentado em anos anteriores mas agora com a
exclusdo do ar da reagdo. Para a obtengdo deste produto praticamente puro, Hunter procedeu a
reducdo do tetracloreto de titanio (TiCL4) com sédio num cilindro estreito de ago, impedindo a entrada
de ar no mesmo. Apesar de se ter conseguido isolar o titdnio dos seus minérios, a produgédo de um
titAnio com vista & comercializagdo e entrada na industria com uma elevada pureza e ductilidade nédo
se apresentou facil pelo facto da sua grande tendéncia para reagir com o oxigénio e o azoto. Nos anos
de 1937 a 1940, coincidindo com o inicio da Segunda Guerra Mundial, Kroll, conhecido como o pai da
inddstria do titnio, desenvolveu no Luxemburgo um processo que se mantém inalterado e corresponde
ao processo dominante para a producao industrial do titAnio metalico dictil nos dias de hoje e recebe

o nome de Kroll Process. O processo envolve a redu¢do do TiCLscom recurso ao magnésio, que ocorre



num sistema fechado e despressurizado, com uma atmosfera de gas inerte. O titanio resultante da

reacdo apresenta uma aparéncia do tipo esponja por ser uma estrutura bastante porosa [7],[8],[9].

Antes do interesse no desenvolvimento da producéo do titdnio metdlico, ja se produzia TiCls, pois era

este o principal recurso para a producao do dioxido de titénio (TiOz) de elevada pureza usado nas tintas
[8].

Devido as suas novas e vantajosas propriedades, as ligas de titdnio foram facilmente consideradas
como importantes materiais para os motores das aeronaves, logo apés a segunda guerra mundial. A
industria aerospacial continua a ser ainda nos dias de hoje o primeiro consumidor do titanio e das suas
ligas, também devido ao preco de producéo do titanio, no entanto a sua aplicacdo nédo se fica por al,
estando cada vez mais a ganhar espago em areas como a arquitetura, a inddstria quimica, a medicina,

a industria da geracédo de energia, a marinha, a &rea do desporto e lazer ou a industria dos transportes

[71.

2.1.2 Propriedades do Titanio e das suas Ligas

O titanio, além de ser um dos metais estruturais mais abundantes na crosta terrestre possui
propriedades fisicas, quimicas (como sejam a boa resisténcia a corroséo e a sua biocompatibilidade) e
mecénicas que o tornam num dos metais atualmente mais atrativos para varias aplica¢cdes na industria

aerospacial, na medicina ou mesmo na industria em geral [9].

O titdnio € um metal com uma aparéncia prateada que pertence a classe dos metais de transi¢do, mais

precisamente ao grupo IV e periodo IV da tabela periédica. Tem nimero atémico 22, uma massa

atémica aproximada de 47,90, um ponto de fusdo rondando os 1670°C e um ponto de ebulicdo de

3287°C. Trata-se de um metal leve, com uma massa volumica aproximada de 4510 kg/m3

(considerando o valor de transicdo de metal leve para pesado de 5000 kg/m3), compreendida entre a

do aluminio e a do ago. Tal como outros metais, o titanio pode cristalizar em varios tipos de estrutura

cristalina em fungdo da temperatura, sendo que abaixo dos 882°C apresenta uma estrutura cristalina
HC - Hexagonal Compacta e quando a temperatura do metal se encontra situada entre os 882°C e os

1670°C, apresenta uma estrutura CCC - Cubica de Corpo Centrado. Ao nivel das propriedades

mecéanicas do titanio, este possui uma dureza de 70 HB — Hardness Brinell e 60 HV — Hardness Vickers,
uma tensao de rotura (ou UTS — Ultimate Tensile Strength) de 220 MPa, uma tensdo de cedéncia de
140 MPa, uma extensao apos fratura de 54%, um modulo de elasticidade de 116 GPa e um coeficiente
de Poisson de 0,34. Todas as propriedades sdo consideradas para o titdnio na sua forma pura
[71.[10],[11].

O titanio forma facilmente uma pelicula de éxido aderente e estavel, camada de passivagédo de TiOz,
que fornece resisténcia ao ataque da maior parte dos acidos minerais e cloretos. Nao é toxico e
apresenta pouca reacao aos fluidos do corpo humano, sendo por isso biocompativel. Contudo, num

ambiente sem presenca de oxigénio, a pelicula de TiO2 ndo se vai recriar se ficar danificada, tornando



o titdnio suscetivel ao fendmeno da corrosédo, conduzindo ao aparecimento de fendas. O titanio é
também suscetivel a fragilizagcao por hidrogénio, pela sua facilidade em formar hidretos por absorcéo
de hidrogénio em solucBes de decapagem a temperatura ambiente ou de atmosferas reduzidas a

elevadas temperaturas [12].

Para além da baixa massa volimica e ponto de fusdo relativamente elevado, tanto o titdnio como as
suas ligas possuem uma excelente resisténcia a corrosdo e erosao nos mais diversos ambientes e
boas propriedades de condugédo do calor. Apresenta uma boa resisténcia a fadiga mesmo a baixas
temperaturas. Estas caracteristicas tornam o titdnio um material atrativo para varias aplicacGes
industriais. Compilando todas estas caracteristicas pode-se considerar o titdnio como um elemento que

combina a resisténcia dos ag¢os ligados com a massa volimica do aluminio [9],[12],[13],[14].

O titanio é um elemento alotrépico com temperatura de transformacao de 880°C, mudando de uma
estrutura cristalina HC (fase a) para uma estrutura CCC (fase ). O titanio « é fragil e muito reativo com
0 oxigénio, dificultando os trabalhos mecéanicos. A fase f da estrutura cristalina CCC tem maior
enformabilidade, é mais ddctil. O tithnio tem uma grande afinidade com os elementos hidrogénio,
carbono, nitrogénio e oxigénio, todos formadores de solugéo soélida intersticial. Os elementos de liga
interferem na temperatura de transformacdo alotropica. No caso do carbono, estanho, aluminio,
nitrogénio e oxigénio, estes aumentam a temperatura de transicdo entre fases e sdo chamados de
estabilizadores da fase a. O manganés, crémio, vanadio, ferro, molibdénio e niébio decrescem a

temperatura de transi¢éo, sendo designados por estabilizadores de £ [15].

A baixa resisténcia dos titanios comerciais puros é facilmente melhorada com a adicdo de elementos
de liga em conjunto com a aplicagdo de um processo termomecéanico durante a producéo para se obter
o produto final. As ligas podem ser produzidas por fundi¢&o, por pés metalicos ou por forjamento. No
caso das ligas fundidas, o processo de fundicdo tem permitido a producdo de componentes de
estruturas cada vez mais complexas. As ligas fundidas apresentam, na sua maioria, utilidade em
aplicacbes que requerem resisténcia a corrosdo. Algumas das ligas fundidas usadas séo, por exemplo,
a Ti-6Al-4V com grande percentagem de utilizacao e a Ti-6Al-2Sn-4Zr-2Mo. A liga Ti-6Al-4V € usada
no estado recozido, apresentando nesse estado uma tensédo de cedéncia de 855 MPa, 930 MPa de
tensdo de rotura (UTS) e 12% de extens@o apos fratura. A Ti-6Al-2Sn-4Zr-2Mo é utilizada em ambientes

de altas temperaturas, em que a sua resisténcia a deformacéo é requerida até temperaturas entre os
500°C e 600 °C. Nas ligas forjadas, apos as operacdes de forjamento e antes dos produtos constituidos

pelas mesmas adquirirem a forma final, tém de ser introduzidos tratamentos térmicos para o alivio de
tensdes, sem que afetem negativamente a resisténcia ou a ductilidade. Relativamente as ligas
produzidas por pos metélicos, estas tém sido fabricadas para tirar partido da obtencdo de geometrias
0 mais préximo possivel da geometria final. Os produtos produzidos com este tipo de liga consistem
em pos metdlicos pré-ligados que oferecem boas propriedades no caso da condicdo de pos
pressionados e em seguida sinterizados, sendo elas a tensdo de cedéncia de 847 MPa, tensdo de
rotura (UTS) de 930 MPa e 14% de extensdo apos fratura. No caso dos produtos sinterizados serem
forjados, entdo a tenséo de cedéncia passa a corresponder a 951 MPa, a tensdo de rotura (UTS) a
1027 MPa e extensédo de 9% apos fratura [12].



2.1.3 Aplicagdes do Titanio e das suas Ligas

O maior consumidor das ligas de titénio é a industria aerospacial. Desde a década passada que o titanio
e as suas ligas tém vindo a ser muito utilizados na construgao de maquinaria para a inddstria quimica,
na construcao naval, na inddstria automdvel, em equipamentos para a industria do petroleo e géas, na

medicina e na engenharia civil, citando apenas alguns exemplos [16].

A sua elevada resisténcia, baixa massa volimica, elevado ponto de fuséo e a sua excelente resisténcia
a corrosdo tornam o titanio e as suas ligas muito atrativos para a aplicacao, por exemplo, nas industrias
aerospacial e quimica. Nestas industrias, a utilizacao do titénio e das suas ligas pode ser justificada
pela combinagdo de propriedades Unicas, apesar do seu elevado custo. No entanto, esse custo
consegue ser compensado pelo facto do titdnio ser resistente a corrosdo, levando a poucas

intervencdes de manutencgéo e, consequentemente menores custos [7],[12].

As ligas de titAnio s@o encontradas em aplicacdes na indlstria aerospacial, principalmente na
fuselagem e nos motores, aplica¢cdes nas quais a combinacao da resisténcia, peso, resisténcia a meios
corrosivos e estabilidade a altas temperaturas néo se verificam noutros materiais como é o caso das
ligas de aluminio, dos agos de elevada resisténcia ou das superligas de niquel. A liga de titanio Ti-6Al-
4V engloba uma vasta porcao das aplicag8es atuais na indistria aerospacial [7]. Alguns dos exemplos
de aplicacdo das ligas de titanio nesta industria englobam as ja referidas fuselagens (como o caso do
Boeing 777), as turbinas a gas das aeronaves (com elevada percentagem de utilizagdo nos
componentes da ventoinha e do compressor, como o caso da turbina GE90 da General Electric
construida para o Boeing 777, cuja representacdo se apresenta em seguida na Figura 2.1), em
componentes de helicépteros ou em componentes de naves espaciais (como tanques de combustivel,
devido a compatibilidade térmica com o combustivel, baixo peso e elevada resisténcia do titanio), tendo

sido documentado o uso extensivo do titanio no caso dos programas Apollo e Mercury [7],[8].
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Figura 2.1-Utilizacao do titanio na turbina GE90 [8]

Apesar do tithnio apresentar elevada reatividade, tem excelentes propriedades de resisténcia a
corrosao. Isto deve-se a sua elevada afinidade para o oxigénio e humidade do ar, resultando esta
afinidade numa pelicula de 6xido estavel que se forma a superficie do titdnio, que regenera assim que
é destruida. Esta propriedade do titanio permite explicar a sua elevada utilizacdo nas indastrias quimica

e de geracdo de energia, em que 0s materiais requerem resisténcia a ambientes com condi¢des



severas. Como exemplo, no Japao 30% do titanio € utilizado em fabricas de produtos quimicos. Ainda
na senda da geracdo de energia, as ligas sdo usadas para sondas de perfuragédo no solo, mesmo que
em offshore [7].

Pela sua caracteristica de resisténcia a corrosdo em meios marinhos, proporcionando pouca e fiavel
manutencao, as ligas de titanio tém também aplicacdo na indUstria da construcdo naval. Os principais
produtos desta indUstria fabricados com estes materiais sdo os cascos dos navios, as hélices maritimas
e os permutadores de calor [16].

A procura pelo desenvolvimento da indUstria automoével denominada de amiga do ambiente,
conjuntamente com a melhoria da performance dos automoveis, tem requerido a reducéo do peso dos
mesmos. As ligas de titanio para além do seu baixo peso caracteristico, possuem ainda a tal elevada
resisténcia especifica e também excelente resisténcia a corrosao, que fazem delas a primeira escolha
para a reducdo das emissdes de poluente pela reducéo do peso dos carros. No entanto, em relagdo a
producéo de automdéveis em massa, 0 prec¢o do tithnio surge como um entrave para que a sua utilizagédo
proliferasse nesta industria, sendo o seu uso limitado inicialmente aos carros de corrida e carros
desportivos. No entanto, foram identificados componentes com potencialidade para serem produzidos
com titdnio, como o caso das valvulas, molas das valvulas e bielas, todas pertencentes aos
componentes do motor e ainda, as molas da suspensdo, parafusos e sistema de exaustdo. Por
exemplo, a Toyota surgiu como a primeira a produzir em massa automéveis com vélvulas de motor
feitas em titnio nos anos 90, o que também acabou por ocorrer com as valvulas do motor V8 da gama
luxosa da Nissan. Também a Yamaha j& usa vélvulas de titdnio num dos seus mais recentes motores
de 250 cm? [7],[8].

O recurso as ligas de titAnio como biomateriais tem aumentado, muito por causa do seu reduzido
modulo de Young, pela elevada biocompatibilidade e resisténcia a corrosdo. Também o racio entre
resisténcia e peso elevado, como o excelente comportamento a fadiga, fazem destas ligas bons
materiais para usar em dispositivos ortopédicos. O reduzido médulo de elasticidade ja referido acima,
gue permite a reducao da diferenga entre a rigidez do osso e do implante, € muito importante no caso
do uso das ligas em implantes para anca (ver Figura 2.2), articulagfes do joelho, em parafusos e placas
para fixacdo de fraturas 6sseas e placas para cirurgia craniana. As ligas sédo ainda usadas como partes
substitutas do ombro, da coluna, do cotovelo e da mao. Uma vez que o elemento titanio resiste a
esterilizacdo repetida, os instrumentos médicos para cirurgia ao coracdo e olhos sao feitos de titanio.
Inicialmente, a liga mais usada para estas aplica¢des era a Ti-6Al-4V, no entanto a discussdo do tema
sobre a toxicidade do vanadio levou ao desenvolvimento das ligas de titanio livres do elemento vanadio
[71,[17]



Figura 2.2-Componentes de um implante de anca feitos de titanio fundido [7]

O titanio tem visto a sua aplicagdo aumentada noutras areas, como 0 caso de armacdes de 6culos,
camaras, relogios, joalharia e em varios artigos de desporto, como o caso das cabegas dos tacos de
golfe, a maior aplicagdo a nivel desportivo. Outros exemplos séo as raquetes de ténis, quadros de
bicicletas e sapatos de corrida [8],[12]. Também tem vindo a aumentar a sua utilizagdo na area da

engenharia civil em aplicacdes para paredes exteriores e material para telhados [8].

As ligas de titAnio podem apresentar-se na forma de chapa, folha, tubo, barra e arame. Tendo em conta
0 seu processo de fabrico, relaciona-se as ligas com as suas aplicacdes. As ligas fundidas tém sido
utilizadas em estruturas complexas como o caso de bombas e valvulas para a inddstria da marinha e
em centrais quimicas, em componentes de turbinas a gas e implantes cirdrgicos. As aplicacdes das
ligas fundidas na marinha devem-se essencialmente as suas propriedades anti corrosédo. A liga Ti-6Al-
4V é usada para este fim, no estado recozido. A Ti-6Al-2Sn-4Zr-2Mo é utilizada para ambientes de
altas temperaturas. Em termos de ligas de titanio obtidas por pds metalicos, temos principalmente a Ti-
6AlI-4V [12].

No caso do titanio ndo ligado, pelas suas propriedades relacionadas com a corrosdo e pela sua boa
condutividade térmica, é muito usado, nomeadamente, em permutadores de calor, condensadores,

componentes de motores a jato e componentes de submarinos [12].

2.2 Tantalo

2.2.1 Histoéria do Tantalo

O tantalo (Ta) é um elemento relativamente pouco abundante na crosta terrestre encontrando-se
predominantemente no minério tantalita e no minério columbita, em menor concentragdo. A sua
descoberta data de 1802. A autoria da descoberta foi atribuida a um quimico, mineralogista e professor
sueco de nome Anders Gustaf Ekeberg. Este professor da Universidade de Uppsala, Suécia, cedo se
interessou pelo estudo dos minerais e seus constituintes e em 1802, enquanto analisava minerais que
tinham sido recolhidos em Kimito, Finlandia e em Ytterby, Suécia, descobriu um éxido de um elemento
metalico desconhecido que néo se dissolvia em acidos. Deu-lhe o nome de Tantalo em homenagem a

um dos filhos de Zeus, Tantalus, da mitologia grega [6],[18].

Em 1824, o primeiro tantalo metalico foi produzido por Berzelius, embora com um grau de impurezas
muito elevado. Devido a dificuldade do processo, s6 no ano de 1866 é que o quimico suico Jean-

Charles Galissard de Marignac conseguiu isolar os 6xidos de tantalo e os de nidbio (descobertos em



simultédneo por provirem também do minério columbita) provocando uma reacéo da columbita com
acido fluoridrico, que resultou na separacéo do sal fluortantalato de potassio (K2TaF7) e do fluor-oxi-
columbato de potassio (KsNbOFs - 2H20) [6],[18].

S6 em 1903 é que o quimico alemédo Werner von Bolton conseguiu preparar o metal com boas
qualidades, principalmente a nivel da ductilidade. Inicialmente, o tantalo metalico comecou a ser usado
na producédo de filamentos de lampadas elétricas, devido ao seu caracteristico alto ponto de fuséo,

substituindo na época os filamentos frageis de carbono [6],[18].

O aumento significativo da utilizacéo do tantalo, considerado atualmente um metal refratario bastante
versatil em termos de aplicabilidade, aconteceu apenas na segunda metade do século XX [19].
Atualmente, a disponibilidade mundial do tantalo ronda as 193,3 mil toneladas que estao distribuidas
pela América do Sul e do Norte, pela Australia, Africa, Asia e Médio Oriente, sendo o Brasil e a Austrélia

os maiores fornecedores mundiais [18].

2.2.2 Propriedades do Téantalo e das suas Ligas

O tantalo é um sélido metalico raro de cor prateada, macio e ductil. Posiciona-se no grupo V, periodo
VI da tabela periédica, correspondendo a classe dos metais de transi¢do como o titanio. O seu nimero
atdmico é 73 e tem uma massa atoémica aproximada de 180,95. E um material de elevada massa

volumica (16650 kg/m3) e de elevado ponto de fusdo e ebulicdo, respetivamente com os valores
aproximados de 2980°C e 5534°C [18],[19],[20],[21],[22]. Este metal apresenta uma estrutura cristalina

cubica de corpo centrado, no entanto tém sido reportadas descobertas da existéncia de uma segunda
estrutura cristalina, tetragonal, referida como a fase g do tantalo, que apresenta propriedades elétricas
diferentes da estrutura CCC [23]. Das experiéncias feitas, como o caso dos trabalhos descritos por

Moseley e Seabrook [23], exclui-se a hipdtese da estrutura 8 ser obtida por aumento de temperatura.

O tantalo é um material refratario e tem uma grande afinidade com elementos gasosos como o oxigénio,
0 azoto, o carbono ou o hidrogénio. As suas propriedades sdo muito influenciadas pelo nivel de
impurezas destes elementos e quando a percentagem destes elementos excede determinado valor,
sdo formados certos compostos como oxidos, carbonetos, nitretos ou hidratos que contribuem para o
aumento da resisténcia mas também para a diminui¢cdo da ductilidade do tantalo [12],[19]. Quando
funciona como catodo permite a passagem de corrente e quando funciona como anodo impede a
passagem da mesma. Como anodo, em condi¢ao de oxidagdo, da-se a criagao sobre o metal de uma
pelicula isoladora de 6xido, chamada de camada de passivagao (pelicula protetora de 6xido de tantalo,
Ta20s), sendo que este filme 6xido de natureza impermeéavel e resistente Ihe confere uma boa
resisténcia a corrosdo (aproximadamente igual a do vidro), principalmente a materiais como o acido
nitrico, cloridrico, bromico e sulftrico. Esta pelicula também é resistente a alguns metais liquidos como
0 bismuto, chumbo, litio, magnésio, mercurio, potassio, sodio e a ligas sédio-potassio, para além de
fornecer ao tantalo estabilidade térmica, uma alta resistividade e boas propriedades dielétricas (maior
constante dielétrica, maior capacitancia do material, maior possibilidade de armazenamento de

energia). A pelicula de Ta2Os persiste mesmo em condi¢des de défice de oxigénio, no entanto a sua



integridade pode ser posta em causa quando o metal € exposto ao ar ou a uma atmosfera oxidante que
se encontre a uma temperatura abaixo dos 260°C, sendo que neste caso o tantalo facilmente oxida

[12],[18],[19],[20].

Apesar da estabilidade conhecida do tantalo ndo ligado e das suas boas propriedades a elevadas
temperaturas, as suas ligas conferem-lhe uma melhor resisténcia mecanica a elevadas temperaturas
[12],[19].

Apesar das dificuldades na obtencd@o coerente, entre referéncias, das propriedades mecénicas do
téntalo, através da ASM — American Society for Metals [12] verificou-se que o tantalo possui boa
ductilidade e baixo coeficiente de encruamento, o que permite que ele e as suas ligas sejam materiais
que podem ser facilmente trabalhados a frio. Quando o tantalo estd em estado de recozimento, a
temperatura ambiente a sua tensdo de rotura (UTS) pode variar entre 210 a 390 MPa, atingindo os
1400 MPa com encruamento [12]. No entanto, durante esta pesquisa bibliografica, verificou-se que as
caracteristicas do tantalo recozido pelo MatWeb [21] s&o diferentes em relacdo a tensdo de rotura
(UTS), rondando neste caso os 450 MPa, dando ainda informacdo sobre o0 mddulo de Young de 186
GPa, dureza Vickers de 100 HV e coeficiente de Poisson de 0,35. O tantalo é soldavel pelo processo
de soldadura TIG — Tungsten Inert Gas ou soldadura por arco elétrico com elétrodo ndo consumivel de
tungsténio, com protecao gasosa de gas inerte, pelo processo de soldadura MIG — Metal Inert Gas ou
soldadura por arco elétrico com fio sélido consumivel e protecao gasosa inerte, pela soldadura MAG —
Metal Active Gas ou soldadura por arco elétrico com fio sélido consumivel e protecdo gasosa ativa ou
ainda pelo processo de soldadura por resisténcia. O tantalo apresenta ainda boas propriedades de
magquinacdo e de estampagem, como no caso do cobre. Em adi¢&o, o tantalo de elevada pureza tem
propriedades mecénicas e caracteristicas de enformabilidade semelhantes as do aco-carbono com

baixa percentagem de carbono, no entanto com maédulo de elasticidade mais reduzido (186 GPa) [12].

O tantalo apresenta uma completa solubilidade sélida em tungsténio, nidbio, molibdénio e solubilidade
elevada em hafnio, zircénio, rénio e vanadio, disponibilizando uma variada gama de elementos de liga
disponiveis para endurecimento do metal base por solugao sélida. Ta-2,5W (tantalo com 2,5% de W) é
usado em permutadores de calor e em aplicagbes de tubos soldados que requerem uma elevada
enformabilidade. A adigdo de tungsténio permite um endurecimento, aumentando a tensdo de rotura
(UTS) a temperatura ambiente em cerca de 25%, ou aumentando a mesma entre 35 a 70 MPa, mas

duplicando a tensdo de cedéncia a elevadas temperaturas relativamente a do tantalo néo ligado. Aos
1000°C, esta liga tem 69 MPa de tensdo de cedéncia e 124 MPa de tensao de rotura (UTS). A liga Ta-

10W oferece uma elevada tensédo de rotura (UTS) a temperatura ambiente (482 MPa) e maior médulo

de elasticidade (207 GPa) que o tantalo ndo ligado. Esta liga € usada em aplicagcdes aeroespaciais e
pode ser usado até temperaturas de 2480°C. A liga de solucéo soélida Ta-40Nb é considerada uma

alternativa barata as ligas mais ricas em tantalo. Esta liga endurecida combina a tenséo de rotura (UTS)
do Ta-2,5W com uma massa volimica mais baixa (12100 kg/m3) e um mddulo de elasticidade de 152
GPa[12].
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2.2.3 Aplicagdes do Téantalo e das suas Ligas

As propriedades do tantalo, das ligas de tantalo e ainda do 6xido de tantalo tém atraido o interesse
cientifico e em especifico na area da engenharia, apresentando-se como um elemento muito versatil
em termos de aplicagdes, principalmente devido a sua elevada massa volumica e elevado ponto de
fusédo, boa enformabilidade e resisténcia a fratura, boa conducao do calor e da eletricidade, elevada
capacitancia, resisténcia a corrosao e soldabilidade e baixa reatividade quimica [18],[24].

Dados do fim do século XX demonstram que por volta de 25% da producéo anual de tantalo é feita em
forma de chapa, de barra ou tubo, sendo estas as geometrias que sdo maioritariamente utilizadas nas

aplicagOes referidas em seguida [12],[19].

Considerando as propriedades do tantalo referentes a alta resistividade e ao elevado valor e
estabilidade a altas temperaturas da constante dielétrica do seu 6xido, uma das aplica¢des atuais mais
significativas do tantalo é no fabrico de componentes eletrénicos, mais especificamente no fabrico de
condensadores, com o intuito de diminuir as dimens&es dos circuitos eletronicos. Os condensadores
de tantalo sao constituidos pelo metal e pela camada protetora de 6xido de tantalo que se forma sobre
0 mesmo. Considerando que quanto maior é a constante dielétrica da camada de 6xido que se forma
sobre o tantalo, maior a capacitancia do material, sendo maior a quantidade de energia que armazena.
A reducdo do tamanho dos circuitos consegue-se pelo facto da constante dielétrica do tantalo ser
elevada, sendo necessaria uma menor &rea de condensador para atingir a mesma capacitancia de
outro qualquer 6xido metalico, resultando em componentes finais de menores dimensdes e mais leves,
uma vez que se reduz o tamanho dos circuitos que os constituem. As indUstrias que mais procuram
estes materiais leves e de dimensfes mais reduzidas sdo a industria das telecomunicacgdes, dos
equipamentos eletrénicos (computadores, camaras digitais fotograficas e de filmar, televisores,
carregadores de bateria) e outras indUstrias que requerem muitos dispositivos eletronicos como a

indUstria aerospacial, a naval, a automovel e a de armamentos [12],[18],[19].

Pela sua biocompatibilidade ou pela sua pouca reatividade e também resisténcia a corroséo, o tantalo
(com pureza de 99,9%) e as suas ligas sdo muito utilizados na area da medicina, nomeadamente na
producédo de implantes cirdrgicos como o caso de placas flexiveis para reparacdo de fraturas no cranio,
parafusos para fixar ossos fraturados, fios para suturas cirlrgicas e para reparacdo de nervos, grampos
para ligacdo de vasos e para cirurgia abdominal. Para além disto é também aplicado em implantes
dentarios, na fabricagcéo de préteses e para revestir a espuma de carbono que é atualmente utilizada
como substituto das vértebras. Estas aplicacdes devem-se ao facto de pelas suas caracteristicas o
tantalo nédo reagir com os fluidos corporais, ndo permitindo ser rejeitado pelo organismo. Ainda na
industria médica, a liga Ta-Nb é muito utilizada na fabricac@o dos stents vasculares que permitem evitar

o colapso das artérias por entupimento [17],[18],[19].

Para tirar partido do seu elevado ponto de fusdo, o tantalo e as suas ligas sdo muito usadas em
aplicacfes sujeitas a estarem constantemente em servigo a altas temperaturas, como o caso dos
componentes de fornos industriais ou componentes da indUstria aerospacial como os motores a jato.

Nestes exemplos de aplicagbes também interessa que o material possua uma elevada resisténcia e,
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para isso, o tantalo é frequentemente ligado ao tungsténio que proporciona aumento da resisténcia

mecénica a altas temperaturas [12],[19].

No caso do carboneto de tantalo (TaC), como liga metalica do tantalo, apresenta propriedades

melhoradas, por exemplo para a aplicacao em ferramentas de corte e furacao e em trefiladoras, uma
vez que esta liga apresenta um ponto de fusdo superior (aproximadamente 3800° C) e uma maior dureza

relativamente ao tantalo puro [18].

Principalmente devido a sua boa resisténcia a corrosao por ser bom condutor térmico, tal como as suas
ligas, nomeadamente a liga tantalo-tungsténio (Ta-W) e tantalo-niébio (Ta-Nb), apresenta também
como area de aplicacdo a industria dos processos quimicos, em permutadores de calor ou em

revestimento de certos tanques [12],[19].

Relativamente ao 6xido de tantalo, pela sua baixa reatividade quimica, elevado indice de refracédo e
coeficiente de absor¢do muito reduzido este pode, como exemplo, ser utilizado como material de

revestimento antirreflexo para as células fotovoltaicas constituidas por silicio [18].

2.3 Ligas de Titanio-Tantalo (Ti-Ta)

O tantalo é usado nas ligas de titdnio, no entanto ainda existe pouco conhecimento acerca das
propriedades mecanicas das varias ligas de Ti-Ta. Principalmente, no que diz respeito ao
comportamento mecéanico das mesmas a fadiga ndo se conhecem informac¢des documentadas. Em
seguida, séo revistos alguns estudos que exemplificam o que ja se conhece sobre estes materiais e

que evidenciam o foco dos estudos nas aplica¢des das ligas na area dos biomateriais.

Como ja foi referido, as propriedades do titanio puro e do tantalo puro tém sido alvo de analise e
posterior reconhecimento por parte de varios investigadores principalmente afetos a &rea dos
biomateriais. Entre essas propriedades destacam-se principalmente a excelente biocompatibilidade e
resisténcia a corrosdo que sao propriedades que o material ideal para uso em implantes biomédicos
deve possuir, para além de uma elevada resisténcia e um reduzido médulo de elasticidade (semelhante
aquele que o 0sso humano possui). Por este facto, nos anos 40 do século XX, o tantalo puro foi
introduzido em implantes cirdrgicos como o caso das suturas, dos parafusos para fixagédo de 0ssos ou
placas. Também nos anos 50, o titAnio surgiu como material usado em implantes cirlrgicos e
instrumentos médicos. No entanto, apesar das suas vantagens quando utilizados individualmente,
testes metallrgicos provaram que ligar os dois materiais consegue melhorar as propriedades

mecanicas em relagéo as propriedades de cada um dos materiais no estado puro [1].

Conforme trabalho de Song et al. [2], referido num artigo de Zhou et al. [1], foi possivel realizar o célculo
das energias de ligacéo entre diferentes elementos de adicdo e o titanio, tendo obtido um resultado que
sugere que o tantalo presente numa liga de titnio tem potencial para proporcionar aumento de
resisténcia e, por outro lado, reducdo do modulo de elasticidade a liga relativamente ao titdnio ndo
ligado. Quanto mais parecido € o médulo de elasticidade do implante metalico do osso humano, mais

favoravel vai ser a consolidacao da fratura do osso e a sua remodelacéo [3].
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Segundo os resultados de um trabalho de Zhou et al. [3] em que ligas de 10 a 70 wt.% de tantalo foram
produzidas por fundi¢cdo num forno de arco elétrico com atmosfera de argon, com posterior deformacao
plastica entre rolos para obtencéo de placas tratadas depois termicamente, foi possivel concluir, a partir
de provetes das ligas, mais especificamente que o médulo de elasticidade dinamico se reduz, quase
linearmente, com o0 aumento da percentagem de tantalo até este atingir um valor minimo (69 GPa) aos
30% de tantalo. Apds este minimo, 0 médulo passa a aumentar a medida que a percentagem de tantalo
continua também a aumentar, até o modulo de Young atingir os 88 GPa para a liga Ti-50%Ta. O médulo
de elasticidade volta a decrescer, atingindo um novo minimo de 67 GPa, aos 70% de tantalo (Figura
2.3) [3].

120

4 =—@=—CElastic modulus (GPa)
110

100

80

Elastic modulus, E/GPa

70

60

4] 0 20 30 40 5O @0 VO

Ta content (%)

Figura 2.3-Md6dulo de elasticidade do Ti puro e das ligas de Ti-Ta consoante a percentagem de Ta [3]

Num trabalho anterior de Zhou et al. [1], em que também foram estudadas as ligas Ti-Ta produzidas
pelo processo de fundigdo (em atmosfera &rgon), com posterior deformacgéo plastica entre rolos para
obtencgdo de placas das ligas seguida de tratamento térmico, concluiu-se ainda que continuando a
aumentar a quantidade de tantalo apés o minimo atingido de 67 GPa, a tendéncia sera do médulo de

Young aumentar até ao valor correspondente ao tantalo puro.

Retomando o trabalho [3] de Zhou et al., relativamente a tenséo de rotura (UTS) e tensdo de cedéncia
obtidas, conclui-se que estas sdo muito maiores do que as que caracterizam o titnio puro, variando de
acordo com o gréafico apresentado na Figura 2.4. Exemplificando para uma destas tensdes, para o caso
da tensao de rotura (UTS) cuja variacao se visualiza na Figura 2.4 ja referida, € possivel identificar uma
tensdo de 510 MPa para um conteddo de 10 wt.% de tantalo, que vai aumentando ligeiramente,
segundo a linha de tendéncia, com o aumento da percentagem de tantalo na liga, atingindo um maximo
de 690 MPa para 60% de tantalo, decrescendo de novo em seguida. Em relacdo a extensdo apoés
fratura das ligas Ti-Ta, pelo contrario, esta apresenta um decréscimo com 0 aumento da percentagem
de tantalo presente nas ligas, 0 que esta de acordo com a relagdo normalmente observada entre a
tensdo de cedéncia e a ductilidade, em que quando a tensdo de cedéncia aumenta, a ductilidade vai

reduzindo.
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Figura 2.4-Variacao das propriedades das ligas Ti-Ta consoante a percentagem massa de Ta [3]

Ainda segundo Zhou et al. [1], em relacéo a liga Ti-6Al-4V ja estabelecida na industria dos biomateriais,
das ligas estudadas por este autor, a liga Ti-30%Ta e a liga Ti-70%Ta em wt.%, apresentam médulos
de elasticidade que se aproximam de metade do valor obtido para esta liga mais classica. Apresentam
também menores modulos de elasticidade e racios entre tensdo de rotura (UTS) e mddulo de
elasticidade superiores face, por exemplo, ao titanio puro comercial e a liga Ti-6Al-4V. Provou-se ainda,
de acordo com o mesmo trabalho de Zhou et al. [1], que a resisténcia a corrosédo das ligas Ti-Ta é
superior a do titanio, aumentando com a adicdo do tantalo. Demonstrou-se também neste mesmo
estudo que ndo existe diferenca entre as caracteristicas de biocompatibilidade da liga Ti-5%Ta e do
titAnio puro.

Considerando estudos mais recentes realizados nos Ultimos 4 anos, num estudo experimental de Faria
et al. [25], foi realizada uma comparac¢éo das propriedades mecéanicas e biocompatibilidade das ligas
Ti-5Zr, Ti-bTa e Ti-5Ta-5Zr (em wt.%) com as do titnio comercialmente puro. As ligas e o titanio foram
produzidos por fundi¢do num forno de arco elétrico com atmosfera de argon, de onde se obtiveram os
provetes dos materiais para o estudo experimental. Os resultados obtidos permitiram concluir que a
liga Ti-5Ta produzida apresenta o médulo de Young e a tensédo de rotura (UTS) mais baixos entre as 3
ligas e a Ti-5Zr e Ti-5Ta-5Zr apresentam estas propriedades muito semelhantes, em termos
estatisticos, as do titanio. Ao nivel da biocompatibilidade testada a partir de testes in vitro, tanto nas 3
ligas como no titAnio ndo foi encontrada nenhuma diferenca significativa quando colocados em

comparacao, concluindo-se que as ligas produzidas sdo biocompativeis como o titanio.

Num estudo de Kesteven et al. [4], foi investigado o comportamento a degradacdo por corrosdo das
ligas Ti-Ta com as composicdes Til0Ta, Ti20Ta e Ti30Ta, para avaliar a sua possivel aplicagdo em
implantes permanentes. Para tal, realizaram-se testes eletroquimicos in vitro para proporcionar
degradacéo por corrosdo através da colocagdo de amostras das ligas num fluido corporal simulado. Os
resultados da degradacdo foram comparados com os do titnio comercialmente puro e com os da liga
Ti6Al4V, materiais também testados e habitualmente usados em implantes. As 3 ligas de Ti-Ta foram
produzidas por fundicdo num forno de arco elétrico, a vacuo com atmosfera inerte de argon, tendo as
mesmas sido sujeitas posteriormente a um tratamento térmico para as homogeneizar, elevando-as a

uma temperatura de 1000°C durante 12 horas, seguindo-se um arrefecimento até aos 0°C. De entre as
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3 ligas, a Ti20Ta demonstrou ser a que menos se degradou, com degradacao estimada de 6,3 x 10
mm/ano, seguindo-se a Ti30Ta com 1,2 x 10 mm/ano e, por fim, a Til0Ta com 1,4 x 10-* mm/ano,
tendo apresentado todas uma taxa de degradacéo inferior a do titAnio comercialmente puro (1,8 x 10-3
mm/ano), o que deu indicacdo da vantagem da utilizacdo do tantalo. Relativamente a liga Ti6AI4V para
a qual se determinou uma taxa de degradacao por corrosdo de 8,1 x 10-* mm/ano, apenas a liga Ti20Ta
apresentou uma taxa inferior (aproximadamente 22% inferior). A Ti30Ta, com o médulo de elasticidade
mais equiparado ao do 0sso, apresentou uma taxa superior a da liga Ti6Al4V em aproximadamente
48%. Por este facto, a liga Ti30Ta foi também testada com um revestimento de fosfato de calcio (CaP)
formado por eletrodeposicéo, tendo nesta forma demonstrado uma taxa de degradagéo de 3,8 x 103
mm/ano, aproximadamente 53% inferior a da Ti6Al4V e aproximadamente 79% inferior a do titanio.
Concluiu-se do estudo que a liga Ti30Ta revestida, com um maédulo de elasticidade semelhante ao do
0ss0, pode ser uma boa alternativa ao titnio comercialmente puro e a Ti6Al4V para uso em implantes

permanentes que suportam grande parte do peso corporal.

No trabalho de Liu et al. [5], foram produzidas ligas Ti-Ta, em 5 composi¢6es distintas em at.% (Ti-
20Ta, Ti-25Ta, Ti-30Ta, Ti-35Ta e Ti-50Ta) por sinterizagdo, apds compactacdo numa forma cilindrica
de cada mistura de pés de titdnio e tantalo. Todas as ligas foram sinterizadas em vacuo & mesma
temperatura (1400°C), excetuando a Ti-30Ta que foi sinterizada a vérias temperaturas entre 1200 e
1500 °C, com intervalos de 100°C. As ligas apresentaram-se no entanto ndo homogéneas, uma vez
que eram constituidas por zonas ricas em tantalo e outras em titanio, pelo facto de a temperatura de
sinterizacdo conhecida do tantalo, o seu coeficiente de difuséo ser muito pequeno, impedindo a ligacdo
completa do titanio com o tantalo. Do trabalho realizado concluiu-se que a densidade obtida para estas
ligas sinterizadas varia com a sua composicao e temperatura de sinterizacdo (observado no caso da
liga Ti-30Ta) e que a porosidade das ligas aumenta com o conteldo de tantalo, principalmente pela
dificuldade aumentada em sinterizar. Ao nivel das propriedades mecénicas, p6de-se também concluir
que estas ligas sinterizadas apresentaram um baixo moédulo de Young e elevada tensdo de rotura
(UTS), sendo estas propriedades quase dobradas em relagdo as mesmas ligas produzidas por fundigao
a vacuo, seguida de vazamento (ingot metallurgy). Verificou-se também que a presenca do tantalo nas
ligas realizadas por sinterizag&o contribui para o aumento da tenséo de rotura (UTS), que se deveu por
exemplo, ao refinamento do grdo induzido pela baixa temperatura de sinterizacdo e baixa taxa de
difusd@o na liga provocada pela presenca do tantalo a essa temperatura, e reduz o médulo de Young.
Adicionando-se ainda a presenca de porosidades pela baixa difusividadde do tantalo, o mdédulo de
Young apresenta-se ainda mais reduzido. Ao nivel das propriedades bioldgicas, concluiu-se também
deste estudo que todas estas ligas Ti-Ta apresentam boa biocompatibilidade devido a presenca de

tantalo nas mesmas.

Relativamente a ligas de Ti-Ta produzidas por LASER cladding, encontra-se o trabalho de Morgado et
al. [6], no qual foi desenvolvido um estudo experimental para avaliar o comportamento ao desgaste
destas ligas, mais concretamente das ligas Ti-30%Ta e Ti-52%Ta (wt.%). As ligas em po6 foram
depositadas num substrato de titanio grade 2 pelo processo de LASER cladding. Para o estudo do
comportamento ao desgaste das ligas foram realizados testes de desgaste e os resultados obtidos,

semelhantes para as duas composi¢des, demonstraram que o volume das ligas que sofre desgaste
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aumenta linearmente com o aumento da rotacdo da esfera de desgaste, da distancia que sofre
desgaste (sliding distance) e do tempo de duracédo do teste. Da analise feita a cratera formada pela
esfera de desgaste que executou os testes também foi possivel determinar que para o teste executado
apenas ocorre abrasdo que resulta numa superficie caracterizada por riscos paralelos (grooving
abrasion) e que o volume de desgaste € maior para a liga com menor dureza (Ti-52%Ta), apesar da
dureza de ambas as ligas ser semelhante, apresentando a Ti-52%Ta 2,2 GPa e a Ti-30%Ta o0s
semelhantes 2,3 GPa, de acordo com os valores obtidos no presente estudo. Pelo seu baixo maédulo
de Young obtidos, 32 GPa para a que possui maior percentagem de tantalo e 50 GPa para a que possui

menor, concluiu-se que ambas podem ser usadas em aplicagGes biomédicas.

Mais recentemente, no ano presente, num estudo elaborado por Yin et al. [26] foi produzida a liga Ti-
28%Ta (at.% - atomic percentage) por fundi¢do, tendo-se extraido uma amostra da mesma para
seguidamente ser reduzida a pé pelo PREP - Plasma Rotating Electrode Process. Através deste
processo obtiveram-se pds de geometria esférica numa gama de 30 a 260 ym. Deste estudo, entre
outras conclusdes, concluiu-se relativamente a dureza Vickers obtida por micro indentagdo dos pds que
esta aumenta com a diminuicdo do tamanho das particulas de pd, pensa-se que devido ao maior
refinamento e maior densidade de deslocacdes presente nas particulas de menor dimenséo pela sua
mais rapida solidificacdo (de notar que para se obterem particulas de pé da liga através do PREP, estas
sofreram um processo de solidificacdo, porque a amostra ao ser fundida e ao estar em rotacao,
caracteristica do processo, emite gotas do metal em fusdo por acdo da forca centrifuga, solidificando-
as por arrefecimento de um gas inerte, originando as particulas estudadas). O aumento significativo da
dureza que permitiu tirar a anterior conclusao foi verificado entre as particulas de 226 ym com uma
dureza de 148,8 + 6,7 HV e as de 198,8 ym com 164,3 + 7,1 HV, denotando-se no entanto um aumento
da dureza quase insignificante quando reduzimos a dimensdo das particulas de 198 para 126 um.
Abaixo dos 126 ym, pequenas reducdes na dimensao das particulas ja resultam de novo em aumentos

significativos da dureza.

2.4 LASER Cladding

2.4.1 Histéria do Processo

O processo de LASER cladding que surgiu com o propésito de melhorar as caracteristicas da superficie
dos componentes metalicos, principalmente no que diz respeito a resisténcia a corrosao e ao desgaste,
veio aproveitar as vantagens do LASER inventado por Maiman na década de 60 e foi considerado na
altura uma grande invencéo para a ciéncia. O LASER viria a servir de resposta a uma enorme variedade
de questdes cientificas, até entdo sem resposta durante anos, como no caso da area do processamento
dos materiais que sofreu um rapido desenvolvimento na década de 70, assim que a poténcia e a
eficiéncia dos LASER comerciais aumentaram. A tecnologia de LASER cladding foi introduzido e
patenteado por Daniel S. Gnanamuthu em 1976, nos Estados Unidos da América [27],[28],[29]. O
motivo da sua criagdo, como referido anteriormente, foi melhorar a qualidade da superficie dos

componentes, ultrapassando as desvantagens ja conhecidas em processos tradicionais como a
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soldadura TIG por arco elétrico com elétrodo ndo consumivel de tungsténio e protecdo gasosa de gas
inerte, o plasma spray ou o HVOF - High Velocity Oxy Fuel, sendo essas desvantagens a elevada
diluicdo do material do substrato no revestimento, o grande aumento de temperatura imposto pelo
processo que resulta em distor¢cdes na peca, a pouca preciséo na deposicdo do material, porosidades,
micro fendas, defeitos de ligacdo e problemas na aderéncia ao substrato. A aplicacdo da tecnologia de
LASER para processos de adicdo/deposicdo de material veio, por exemplo, melhorar a precisédo da
deposicdo do material, reduzir a diluicho do substrato e reduzir o aumento de temperatura do

componente a ser revestido [30],[31].

O processo de LASER cladding com o material de adicao (cladding material) pré-colocado no substrato
foi usado inicialmente por Gnanamuthu na Rockwell International Corporation, na Califérnia, para a
investigacdo da viabilidade do processo na aplicagdo de revestimento cerdmico denso em
componentes metalicos. Um dos grupos de investigacdo que teve impacto significativo no
desenvolvimento desta nova tecnologia, liderado por William M. Steen, introduziu o LASER cladding
por injecéo de p4. Outro dos grupos, conduzido por Jyoti Mazumder na década de 80, contribuiu j& para
o conhecimento dos possiveis principios do processo e aplicou a tecnhologia a varios metais e cerdmicos
para poder investigar o seu potencial de cladability e ainda a sua posterior resisténcia a corrosao e
desgaste. Note-se que uma das definicdes consideradas para cladability, termo relacionado com o
material depositado/de revestimento/de adi¢do (cladding material), inclui a aptiddo do material para
formar um revestimento continuo de alta densidade, com uma microestrutura uniforme ou homogénea,

possuindo forte ligagdo metallrgica ao substrato, com baixa dilui¢céo [28].

Ainda nos anos 80, o LASER cladding comecgou a despertar a atencdo da industria, tendo sido
identificado como um processo que apresenta grandes vantagens ao nivel da melhoria da resisténcia
a corrosdo e ao desgaste dos revestimentos sobre 0s processos convencionais. O primeiro relato do
seu uso na induastria ocorreu em 1981, na Rolls Royce, no revestimento de componentes de pas de
turbina feitas de Nimonic, que viriam a ser utilizadas no motor a jato RB-211, tendo depois a sua
utilizacé@o estendido as companhias que lideravam o ramo da producdo de motores na altura. No caso
da industria automadvel, a tecnologia passou a ser aplicada também no revestimento das valvulas dos
motores, como no caso da Fiat, da Toyota ou da Mercedes-Benz. Ainda na mesma década, a técnica
foi largamente reconhecida pelo mercado da reparacédo, principalmente no caso das pas de turbina,

tanto nos Estados Unidos como na Europa [28].

Nos anos 90, foram introduzidos e patenteados um largo nimero de métodos de prototipagem rapida
e também de manufatura por camadas para producdo de estruturas tridimensionais, que ja recorriam
aos principios do processo de cladding, fazendo agora parte das solugdes comercialmente disponiveis
[28],[29].

A tecnologia de LASER cladding tem-se tornado cada vez mais reconhecida no meio industrial e pelos
mais variados grupos de investigacdo. O seu potencial tem vindo a aumentar a medida que a

investigacdo sobre a tecnologia continua [28].

Para além da larga utilizacdo da denominacgéo de LASER cladding para designar este processo, outras

denominacbes sdo encontradas na literatura, sendo escolhidos de acordo com a aplicabilidade
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concreta do processo a que os autores se referem [28]. Tendo isto em conta, como alternativas ao
nome LASER cladding para denominar o processo, que parece ser a mais comumente utilizada,
encontram-se outras denominag¢des como direct metal deposition, LASER engineered net shapping,
LASER direct casting, LASER consolidation, LASER powder fusion, LASER metal forming, directed
light fabrication, LASER powder deposition, entre outras também referidas por Toyserkani et al. [28] e
por Costa e Vilar [32]. Ao longo deste trabalho, torna-se mais conveniente, no entanto, adotar um Unico
termo para descrever o processo de deposicdo de material assistida por LASER com alimentacao
continua do material de adigéo (que engloba a deposigéo do material na forma de pés, arame ou pasta)
e com pré-colocacao dos pés, considerando para isso a designacao Unica de LASER cladding, como

simplificado por Toyserkani et al. [28].

2.4.2 Principios de Funcionamento do Processo

O LASER cladding é considerado uma técnica de tratamento superficial com LASER. E possivel
distinguir trés grupos de técnicas de tratamento superficial com LASER. O grupo das técnicas sem
fuséo da superficie ou com témpera da superficie (surface hardening), o grupo das técnicas com fusao
da superficie (surface melting) e o grupo das técnicas com fuséo da superficie e com material de adi¢cao
[33],[34]. No caso em que ndo é possivel que o material base melhore por si mesmo as propriedades
mecanicas com técnicas de fusdo ou témpera da superficie, torna-se necessario ou mais barato
recorrer-se a aplicacdo de uma camada de outro material na superficie do material base [33].
Apresenta-se em seguida a Figura 2.5 exemplificativa da distingdo considerada para as técnicas de

tratamento superficial com LASER.
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Figura 2.5-Técnicas de tratamento superficial com LASER [33]
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Dentro das técnicas que permitem a melhoria das propriedades do material por alteracdo da
composicao da camada superficial com a adi¢cdo de material e que tm em comum a formacdo de um
banho de fuséo ao qual o material de adi¢éo € aplicado, encontra-se a técnica do LASER cladding que
a seguir se caracteriza [33]. As outras técnicas pertencentes a este grupo sdo o LASER alloying e o
LASER dispersing que, ao contrario do LASER cladding, caracterizam-se pela fuséo intensiva do
material do substrato onde o material a adicionar para criar o revestimento vai ser incorporado,
interagindo com esta massa fundida. Por outro lado, a técnica do LASER cladding engloba a fusédo do

material de adicdo, minimizando a fusdo do material do substrato [30].

O LASER cladding é uma técnica que tem como principal propdsito, como ja foi referido anteriormente,
melhorar as propriedades mecéanicas da superficie dos materiais com a adi¢cdo de finas camadas de
outro material [6], apesar da sua aplicacdo também no fabrico de componentes 3D. Esta técnica utiliza
0 LASER como fonte de calor, na deposicdo de uma fina camada de um certo material com
propriedades desejadas sobre um certo substrato, que proporciona a fusdo da superficie do material
de adicdo e a do substrato [28],[34]. A area a ser revestida é aquecida por absor¢do de energia
fornecida pelo feixe de LASER. O input de calor fornecido por um feixe de LASER de elevada poténcia
(na industria a poténcia mais usada é superior a 5 kW) é bem confinado e muito intenso, promovendo
uma elevada taxa de aquecimento da camada superficial. A camada superficial j& aquecida fica
temperada, apds a passagem do LASER por difusdo do calor para a parte mais fria da massa. As
elevadas taxas de aquecimento/arrefecimento na camada superficial resultam no refinamento do gréao
e na formacéo de fases metastaveis e/ou na alteracdo das microestruturas. O processo de LASER
cladding recorre tradicionalmente aos LASER de CO: e a vérios tipos de LASER Nd:YAG -
Neodymium-doped Yttrium Aluminium Garnet, sendo que mais recentemente se tem vindo a apostar
na utilizacdo dos LASER de fibra [33],[35].

O material de adi¢cdo pode ser transferido para o substrato por alimentagdo de material por injecéo de
pés ou por alimentacdo de material na forma de arame ou na forma de uma pasta (métodos de
alimentacéo continua de material de adigdo durante o processo) e pelo método de pré-colocacgao dos
pos do material no substrato [28],[33]. Em seguida, na Figura 2.6, apresenta-se um esquema dos dois
tipos de métodos de LASER cladding.

/(:leding material

Figura 2.6-Esquemas do processo de LASER cladding executado pelo método de pré-colocacéo de pés (imagem
superior) e pelo método de injecéo de pés (imagem inferior) correspondente a uma das variantes do método de
alimentacao continua de material de adi¢cdo durante o processo [36]
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O método de pré-colocacao dos poés corresponde a um método de duas etapas, comegando a primeira
etapa com a aplicagdo do p6 no substrato. O po deve ser misturado com um ligante quimico, formando
uma pasta distribuida pelo substrato, assegurando a boa ligacdo entre material de adicdo e substrato
ao longo do processo. O ligante vai evaporando durante o processo, 0 que pode ser causa de algumas
porosidades na camada de revestimento. Na segunda etapa, da-se a formacao de um banho de fuséo
na superficie do material de adicdo, propagando-se subsequentemente para a interface com o
substrato. Continuando o aquecimento, é possivel fazer com que o banho de fuséo se estenda até ao

substrato, criando-se uma ligacéo forte entre o material de adicao e o proprio substrato [33],[34].

Relativamente ao método de alimentagdo continua de material durante o processo por injecéo de pos,
que apenas apresenta uma etapa, o banho de fusdo forma-se inicialmente no substrato, sendo o
material de adicdo injetado, em simultaneo, para esse banho de fusdo. Na interacdo dos pés com o
feixe de LASER a medida que estao a ser alimentados para o banho de fusdo, os pos sofrem um
agquecimento antes ainda de incidirem no banho de fuséo a ser criado no substrato. Ao atingir o banho
de fuséo criado, o material de adi¢éo vai ser fundido, criando uma forte ligacao entre material de adigéo
e substrato do material base. E comum a utilizacdo de um caudal de um gas inerte como meio de
transporte das particulas de p6 até ao banho de fusdo. Neste método, ao invés do pd, o material de
adicdo pode vir na forma de arame ou até de uma pasta constituida pelos pds e por um ligante
adequado ao mesmo que vai sendo fornecida ao longo do processo (permitindo uma prévia formacao
de ligas a depositar no substrato), sendo, no entanto, esta Ultima forma de alimentagdo do material
menos comum do que as outras duas formas (muito menos comum quando comparada com a
alimentacéo continua por injecao de pds — 0 mais comum) e que por isso se apresenta menos descrita
na literatura [33],[34],[37].

Em relacdo a alimentacdo de material na forma de arame, pequenas mudangas na posi¢cdo do arame
ou na velocidade de alimentacdo podem provocar alteracdes significativas na forma e dimenséo do
banho de fuséo, resultando num cord&o de revestimento pouco uniforme e assimétrico, requerendo por
iSso maior precisdo ao longo do processo. O arame provoca ainda uma certa obstrucdo ao LASER,
diminuindo assim a percentagem do feixe de LASER que chega a superficie do material base, quando
em comparacao com a alimentacao de material por injecao de pds, na qual o LASER pode passar mais
facilmente pelo fluxo de particulas. O que permite ainda reforcar a vantagem da adicdo do material na
forma de pé é a possibilidade de permitir a variacdo da quantidade dos elementos presentes na mistura
de pés, durante a deposicdo dos mesmos, possibilitando assim a producao de uma maior variedade de
ligas [34]. Na Figura 2.7 apresentam-se 0s dois métodos descritos acima e as variantes do método de

alimentacdo continua de material.
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Figura 2.7-Esquemas dos diferentes métodos de LASER cladding e variantes do método de uma etapa.
a)Método da pré-colocagao dos pdés; b)Método de aplicacdo continua de material durante o processo (método de
uma etapa): b1)na forma de pasta; b2)na forma de pé; b3)na forma de arame [28]

Assim, o método de inje¢do dos pos que corresponde ao método utilizado para a producdo dos provetes
a testar no presente trabalho, tem-se mostrado como o mais eficaz e o mais usado. Existe ja uma
grande variedade de materiais que podem ser usados como material de adicdo no LASER cladding por
injecdo de pos, formando usualmente camadas com espessuras de 0,05 a 2 mm e larguras de 0,4 mm
[28],[33],[34].

Esta tecnologia de LASER cladding pode ser considerada interdisciplinar, na medida em que engloba
vdarias areas tecnolédgicas, nomeadamente a tecnologia do LASER, a area do desenho e produgao
assistida por computador (mais especificamente os softwares de CAD — Computer-Aided Design e CAM
— Computer-Aided Manufacturing), a area da robotica e controlo e ainda a area da metalurgia dos pos
[28]. Na Figura 2.8 observa-se o setup utilizado para o processo de LASER cladding com alimentacéo

de pos feita por um bocal (nozzle) lateral.
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Figure 2.8-Setup utilizado num processo de LASER cladding [38]

Para a realiza¢8o do processo de LASER cladding, considerando o caso do método de alimentagéo
continua de material de adi¢do, é necessario um conjunto de dispositivos capaz de trazer o fluxo de po
num géas transportador, 0 arame ou a pasta que vai corresponder ao material depositado, o gas de
protecéo do banho de fusdo e uma fonte de calor LASER [29].

A autora chama a este conjunto de dispositivos LASER cladding head (cabeca de LASER cladding),
nome usado em [30], que corresponde ao conjunto de uma fonte LASER, do(s) bocal(ais) que
permite(m) a alimentacdo de po transportado num fluxo de gas ou a alimentagéo de fio ou pasta e de
um bocal que fornece o gas protetor do banho de fusdo. Um exemplo deste equipamento é
demonstrado na Figura 2.9, sem bocais exteriores por ser um equipamento com bocal coaxial, sendo
a denominacéo de coaxial resultante do facto do bocal exterior visivel com forma cénica permitir no seu
interior que o bocal que faz a alimentagcdo de pés, a faca coaxialmente ao fornecimento de gés feito
pelo bocal do gas protetor.

Figure 2.9- LASER cladding head [39]

Na Figura 2.10 apresentada em seguida, é possivel visualizar um tipo de bocal coaxial assim
denominado por permitir alimentacao coaxial entre pds e gas protetor, a fornecer o material de adicao
(p9, no caso demonstrado) transportado por um gas, o feixe de LASER e o géas de protegédo (igual ao

transportador) durante o processo de LASER cladding com injecéo de pos.
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Figura 2.10-Processo de LASER cladding com visualizagdo do bocal coaxial de uma LASER cladding head [30]

Relativamente a alimentagéo continua de pd, que € a alimentacdo normalmente utilizada, esta pode
ser realizada com nozzles laterais e com nozzles coaxiais (Figura 2.11). O argon é o gas normalmente
usado como gés inerte fornecido durante o processo, partilhando a funcao de gas transportador dos
pos e de gas protetor. Como o nome indica, o gas protetor é utilizado para proteger a regido do banho

de fuséo, prevenindo a ocorréncia de oxidacao [40],[41],[42].
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Figure 2.11-LASER cladding coaxial (a esquerda na figura) e lateral (a direita na figura) com alimentagéao
continua de p6 sobre um substrato em movimento [40]

No entanto, além da LASER cladding head que permite a chegada do LASER a superficie a ser tratada,
0 equipamento total para a execu¢éo do LASER cladding contem mais dois componentes essenciais,
um sistema de posicionamento XYZ (mesa de posicionamento com 2 eixos) e um alimentador de pds
como foi demonstrado no trabalho de Torres et al. [43] de desenvolvimento e automacédo do
equipamento de LASER cladding com injecédo de pds do Laboratério de LASER do IST-UL - Instituto
Superior Técnico da Universidade de Lisboa, usado pelo CeFEMA — Centro de Fisica e Engenharia de
Materiais Avancados. Neste trabalho foi desenvolvido o processo de controlo do equipamento de
LASER cladding através de um computador portatil. Na Figura 2.12 é possivel visualizar esse esquema

de controlo essencial do equipamento necessario para executar o processo de LASER cladding.
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Figura 2.12-Esquema de controlo essencial do equipamento de LASER cladding [43]

Esta automacéo do processo, que foi conseguida através do desenvolvimento do processo de controlo,
teve em vista a otimizacao da utilizacdo simultanea dos componentes do equipamento e permitir assim
o controlo dos pardmetros do processo como a sobreposicdo dos corddes (clads) de revestimento, o
namero de corddes, a taxa de deposicao, a poténcia do LASER e a taxa de alimentacao de material. O
controlo destes parametros € essencial para a obtengdo de um revestimento de qualidade, uma vez

gue estes vao influenciar as propriedades mecénicas e durabilidade do mesmo [6],[43].

2.4.3 Aplicabilidade do Processo

A tecnologia de LASER cladding tem uma forte aplicagdo no setor dos revestimentos superficiais
(principalmente em superficies metdlicas), no entanto, tem despertado cada vez mais interesse, por ser
uma técnica revoluciondria, no setor da reparagdo de componentes e da prototipagem rapida e

producéo de componentes por camadas [28],[44].

O revestimento realizado pela tecnologia de LASER cladding resulta da deposi¢do de uma camada fina
de um material (metalico ou ceramico, por exemplo) na superficie de outro material. Isto permite a
modificacao das propriedades do substrato para as propriedades melhoradas pelo material de adicao,
que dificilmente seriam atingidas exclusivamente com o material de base. O revestimento vai
proporcionar uma camada superficial resistente, principalmente & corrosdo e ao desgaste, e o material
base vai fornecer a capacidade de resistir a aplicacdo de cargas. Apesar do grande potencial
apresentado pela tecnologia para a aplicacdo em varias indUstrias que utilizam o revestimento metalico,
a sua aplicacdo estd um pouco limitada pelo seu elevado custo e pouca rapidez de processo. No
entanto, o melhoramento da eficiéncia dos LASER, a reducé&o dos seus prec¢os, o desenvolvimento dos
novos tipos de LASER e 0 aumento das publicacdes cientificas sobre o LASER cladding aplicado huma
variedade de materiais, tem reforcado esse potencial reconhecido para a aplicacdo em revestimentos
a nivel industrial [28].

A maior parte das publicag8es cientificas sobre o revestimento metalico por LASER cladding referem-
se principalmente a sua utilizacdo com um conjunto importante de materiais na industria aerospacial,
médica e automadvel. Alguns dos materiais pertencentes a esse conjunto que foram estudados e sé@o
usados como materiais de adicdo, séo as ligas de titanio, as superligas de niquel e as ligas de cobalto,
que sdo depositadas em substratos de materiais como acos néo-ligados, ligados, endurecidos e
inoxidaveis, ligas de aluminio, ferros fundidos, ligas de niquel ou as de cobalto. Como exemplo da
aplicacdo destes materiais por LASER cladding, ligas de cobalto (Stellite) e ligas de niquel, por se

caracterizarem por serem resistentes ao desgaste e a altas temperaturas, foram ja depositadas em
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ferramentas expostas a temperaturas muito elevadas e ambientes com possibilidade de ocorréncia de
choques térmicos, aumentando assim o seu tempo de vida. Mais recentemente, desde ha pouco mais
de 10 anos, tem sido realizado revestimento bioceramico em ligas de titanio pela tecnologia de LASER
cladding, sendo para isso utilizados, para revestir, materiais como o exemplo do fosfato de célcio. Este
tipo de revestimento tem vindo, assim, como exemplo, a ser aplicado em implantes ortopédicos
revestindo-os com fosfato de calcio, material este que promove o crescimento do 0sso quando o

implante é aplicado [28].

No que diz respeito ao principal mercado atual das aplicagdes de revestimentos metalicos obtidos por
LASER cladding, tem-se o revestimento de turbinas a gas de aeronaves. Demonstrando mais uma vez
o sentido da aplicacao do LASER cladding, em resposta a procura pelo aumento da eficiéncia e redugéo
dos custos das turbinas a géas, tém sido usados materiais de revestimento com elevada resisténcia
mecanica e resisténcia a altas temperaturas, como é o caso das superligas de niquel, para fazer o
revestimento de partes das turbinas que estado sujeitas a passagem do gas quente. Atualmente, ja é
também conhecida a utilizacdo do LASER cladding para deposicao deste tipo de materiais, referidos
neste paragrafo, em componentes de naves espaciais. Prevé-se que com os melhoramentos que tém
vindo a ocorrer nos novos tipos de LASER, a tecnologia de LASER cladding passe a representar um

papel mais importante ainda neste mercado das turbinas a gas e na industria aerospacial em geral [28].

O revestimento obtido por LASER cladding possui ainda outras aplicacdes em termos de revestimento
para componentes industriais (ver exemplo da Figura 2.13) tendo em vista a producao de superficies
que também sejam resistentes ao desgaste abrasivo, erosivo e adesivo, que sejam resistentes a
corrosdo em meio liquido e ainda a oxidagdo e corrosao a altas temperaturas. Alguns exemplos de
produtos que ja receberam revestimento metalico por LASER cladding, adquirindo as referidas
caracteristicas, foram ferramentas de perfuracdo, anéis de assento das valvulas de motores,
componentes de bombas hidraulicas e moldes, bem como ferramentas revestidas para endurecimento

da superficie das mesmas - tools hardfacing [28].

ﬂl‘_ i - ||

Figura 2.13-Revestimento por LASER cladding de uma ferramenta de perfuragdo para a prospec¢éo de petroleo
sujeita a desgaste significativo [28]

A tecnologia de LASER cladding é também usada na reparacdo de componentes de elevado valor,
como o caso de algumas ferramentas, pas de turbinas e componentes para a industria militar. Essa
reparacdo pode ter em vista o restabelecimento das dimensdes originais do componente que sofreu

desgaste e/ou permitir a recuperacdo das suas propriedades mecénicas. Como exemplo de algo
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reparado por LASER cladding, tem-se uma superficie constituida por ligas de aluminio de alta
resisténcia (ligas 7075 e 7175, ndo soldaveis). Este tipo de superficie, também denominada de casca
por Toyserkani et al. [28], corresponde a superficie exterior de componentes de armas integradas em
submarinos que estdo sujeitos a desgaste e a danos causados pelo manuseamento dificil, pela
atividade propria da arma e ainda pela natureza corrosiva da agua salgada. A Figura 2.14 demonstra o
tratamento de LASER cladding realizado na casca do componente da arma, que teve como resultado

o término do efeito da corrosdo e o aumento da sua integridade estrutural [28],[44].

Figura 2.14-Reparacao por LASER cladding da superficie exterior de um componente de uma arma integrada
num submarino [28]

No setor da prototipagem rdpida, da manufatura por camadas (layered manufacturing) e da
ferramentaria, a aplicagéo do LASER cladding permite a fabricacdo em relativamente pouco tempo de
componentes complexos e ferramentas com recurso a modelos CAD. A tecnologia de LASER cladding
€ ja conhecida como uma tecnologia que permite a producdo de componentes muito aproximados da
forma final, com necessidade reduzida de maquinacgédo posterior, utilizando um modelo CAD (dividido
logo por uma série de camadas) para a construcao do produto camada a camada. A pouca necessidade
de maquinacéo e o recurso a modelos CAD contribuem para as tais redu¢cfes no tempo de fabricagéo.
A pa de um rotor apresentada de seguida na Figura 2.15 estd a ser produzida por um processo de
prototipagem rapida de metais por LASER claddding desenvolvido nos Sandia National Laboratories,
nos EUA, com o nome de LASER Engineering Net Shaping™, sendo este um dos nomes pelos quais
€ em geral conhecido o processo de prototipagem rédpida e o de layered manufacturing que utiliza a
tecnologia de LASER cladding [28],[44].

Figura 2.15-Producgédo de uma pa nos Sandia National Laboratories nos EUA pelo processo denominado por
LASER Engineering Net Shaping™ [28]
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2.4.4 Materiais Utilizados no Processo

Existe jA uma enorme quantidade de materiais que podem ser utilizados como material base (substrato)
no processo, nos quais se incluem diferentes grades de aco, ferros fundidos e metais nao-ferrosos
como as ligas de niquel, de titanio e de aluminio [30],[45]. Em relacdo aos materiais depositados no
material base, também ja existe um nimero muito alargado de metais e ligas metalicas (principalmente
ligas duras de base niquel, cobalto ou ferro) a serem aplicados(as), assim como uma larga variedade

de composicdes dos mesmos(as) [30].

Tuominen na sua tese de doutoramento intitulada Engineering Coating by Laser Cladding — The Study
of Wear and Corrosion Properties faz uma descricdo detalhada dos grupos de materiais mais
comumente usados no LASER cladding na vertente de revestimento do processo e dos que tém sido
mais estudados quando sujeitos ao processo neste ramo de revestimento, tanto no papel de material
base como no de material de adi¢cdo. Relativamente aos materiais base, o autor refere como grupos
principais o grupo dos materiais com base de ferro que inclui os a¢os carbono-manganés (C-Mn), os
acos ligados, os agos inoxidaveis, os agos-ferramenta e os ferros fundidos, o grupo das ligas de
aluminio fundidas e forjadas, o grupo das superligas de niquel reforcadas (com precipitados, por
exemplo) na forma forjada e fundida, o grupo do titanio e das suas ligas, o grupo das ligas de magnésio
e o grupo do cobre (forjado e fundido) e ligas de cobre. No que respeita aos materiais de adi¢cdo, sdo
referidos como grupos predominantes o grupo das ligas de cobalto para endurecimento superficial (Co-
based hardfacing alloys), o grupo das ligas de niquel, o grupo dos materiais com base de ferro
(nomeadamente os agos inoxidaveis, acos ferramenta e ligas de ferro que permitem o endurecimento
superficial), o grupo das ligas de cobre, o grupo das ligas de aluminio, o grupo das ligas de titanio e
ainda o grupo dos compésitos de matriz metdlica, o dos materiais com composigao e estrutura variada
ao longo do volume (functionally graded materials), dos lubrificantes sélidos, dos elementos de adi¢édo

raros e o grupo dos intermetdlicos [45].

No caso da vertente de LASER cladding menos referida de prototipagem rapida ou manufatura por
camadas que, entre outros nomes, se conhece por LASER Engineering Net Shaping ou three-
dimensional LASER cladding, o material base é usualmente metalico e serve de base de construgao
ao componente. Além disso, geralmente o material base corresponde ao mesmo material que vai ser
depositado (normalmente em forma de alimentagdo continua de pd) para produzir o componente,
excetuando nos casos em que o uso de um material base diferente do material de adicao € conveniente
por permitir uma melhor dissipagdo do calor. Alguns dos exemplos de materiais ja testados nesta
vertente de prototipagem rapida ou de manufatura por camadas do processo de LASER cladding, que
permite a producdo de componentes, englobam o aluminio, os acos inoxidaveis como o 304L e o 316,
os acos-ferramenta como o0 H13 e as ligas de base niquel como a Inconel 600, 625, 690 e a 718
[28],[46].
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2.4.5 Vantagens e Limita¢gdes do Processo

A tecnologia de LASER cladding apresenta-se vantajosa, visto que as propriedades dos materiais,
como o caso da resisténcia ao desgaste e corrosédo e também da dureza, podem ser melhoradas com
a sua utilizacdo. Estas representam algumas das propriedades que se apresentam como vantagens
quando aumentadas, por exemplo, em componentes mecéanicos sujeitos a condi¢cdes ambientais
agressivas, a ciclos térmicos com grandes amplitudes ou que se encontrem expostos a ambientes
corrosivos. Além destas propriedades, também o tempo de vida Gtil dos componentes vem aumentado
com a aplicagdo do LASER cladding. O LASER cladding também apresenta vantagens como técnica
de prototipagem rapida ou de manufatura por camadas (produgéo de componentes 3D) e também como
técnica de reparacéo de componentes. O seu uso como técnica de producdo de componentes permite
obter componentes, camada por camada, com uma combinacao de caracteristicas que se consideram
Unicas do processo de LASER cladding, tanto no caso do método da pré-colocagédo dos p6s como no
de alimentacéo continua de material na forma de pds. Entre essas caracteristicas encontram-se a
obten¢do de uma estrutura homogénea, boas propriedades mecanicas, como ja é caracteristica dos
materiais sujeitos a LASER cladding, e a produc¢édo rapida de componentes com estruturas complexas
que adquirem logo uma forma muito proxima da final desejada. Comparando com outras técnicas ja
existentes de prototipagem rapida ou até mesmo de manufatura por camadas, como o caso da
impressdo 3D — 3 Dimensfes, o LASER cladding apresenta mais qualidade na producdo de
componentes metélicos. No que respeita a reparacdo de componentes, a tecnologia de LASER
cladding, principalmente com injecdo de pds, tem como vantagem possibilitar reparar componentes
(maioritariamente ferramentas, nas suas superficies de contacto criticas), aumentando o seu tempo de
vida Gtil e nalguns casos salvar mesmo componentes de elevado valor que, de outro modo, teriam
mesmo de ser substituidos, o que comportaria custos elevados. Representa também uma alternativa
aos processos de soldadura mais utilizados que produzem elevadas temperaturas nos materiais a

reparar e que apresentam um caracter destrutivo [6],[28].

E de notar que algumas das caracteristicas competitivas do LASER cladding tém a sua origem no uso
da tecnologia de LASER. A utilizagdo do feixe de LASER como fonte de calor apresenta vantagens em

relagéo as fontes de calor tradicionais, nomeadamente [33],[35]:

e a fonte de energia pode ser bem controlada devido a natureza do feixe de LASER, que se
apresenta confinado e estreito;

e permite realizar tratamentos superficiais muito localizados;

e 0 calor fornecido é reduzido, resultando em distor¢des térmicas minimas;

e a obtencdo de microestruturas de gréo fino em resultado das elevadas taxas de aquecimento
e de arrefecimento;

e permite que ndo ocorra contacto direto, ndo provocando desgaste ou aplicacdo de forcas em
ferramentas/pecas;

e aprofundidade de penetragcao do LASER é bem definida.

Além destes beneficios trazidos para o processo de LASER cladding pela utilizacdo do LASER, o

processo possui outras vantagens Unicas como a minima diluicdo do substrato, a ligacéo resistente
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criada entre o substrato e o material de adicdo, a maior facilidade de prevencdo de porosidades e a
possibilidade de atingir uma distribuicio homogénea dos elementos depositados no substrato,
principalmente no caso do LASER cladding com injecdo de pos [33],[35].

E de notar que as caracteristicas da superficie dos componentes melhoradas com a utilizagdo do
processo, que sdo visiveis no caso de superficies tratadas por LASER cladding em aplicacBes de
revestimento ou reparacdo (apesar das igualmente boas propriedades obtidas pelos componentes
construidos integralmente por LASER cladding), devem-se a uma diluicdo reduzida que ocorre entre o
substrato e o material de adi¢cdo, que permite a preservacdo das excelentes propriedades mecénicas
do revestimento. No entanto, este melhoramento das caracteristicas da superficie ndo é so6 devido as
caracteristicas metallrgicas do revestimento, depende também dos ciclos térmicos aplicados durante
0 processo. As taxas de aquecimento e arrefecimento elevadas a que os componentes sao sujeitos
durante o processo vao resultar num refinamento do grao da microestrutura, o que resulta num aumento

da resisténcia mecanica dos materiais [6],[28].

No entanto, apesar das vantagens apresentadas, o processo apresenta também algumas limitacdes.
Distarbios no processo podem resultar em alteracfes significativas na qualidade do revestimento,
mesmo quando as condi¢cées de operacdo se mantém. Esta baixa reprodutibilidade observada nas
alterag@es significativas, advém da elevada sensibilidade do LASER cladding a pequenas alteracdes
nos parametros operacionais como a poténcia do LASER, a velocidade do feixe e a taxa de alimentacao
do material, como pode também resultar de perturbagfes inesperadas que ocorrem no processo como
0 caso de variagfes na absortividade. Também se apresentam como desvantagens deste processo,
principalmente, o elevado custo de investimento nos LASER e a baixa eficiéncia das fontes de LASER,
tanto na aplicacdo de revestimentos como na &rea da reparacdo e também na area da producéo de
componentes. No entanto, com um continuo desenvolvimento tecnol6gico na area dos LASER e em
sofisticados programas para o controlo do processo, o LASER cladding revela grande potencial
industrial para 0 uso na area do revestimento metalico (que inclui o potencial para reparacao) e, mais
recentemente, em aplicacdes de prototipagem rapida e layered manufacturing, havendo ja
desenvolvimento de sistemas auténomos nesta area do LASER cladding que dispensam uma formacao
dispendiosa de pessoal qualificado para esta recente tecnologia, tornando este processo mais

competitivo em relacéo a processos como a impressao 3D devido a reducao no seu custo [28].

2.4.6 Desenvolvimentos Recentes do LASER cladding

Considerando os (ltimos anos, o processo de LASER cladding tem sido usado, por exemplo, para
investigar o seu potencial na reparacdo de certos materiais como o caso do aco AerMet® 100 como
descrito no trabalho de investigacdo de Sun et al. [47], sendo este um tipo de a¢o de elevada resisténcia
muito utilizado em aplicacdes aerospaciais, sujeitas a condi¢des criticas, como o caso dos trens de
aterragem. S80 acos que estdo expostos a altas tensdes em servico, sdo sensiveis a fratura e tém
tendéncia a ter uma tenacidade limitada. Em aplicacdes em aeronaves, os danos causados por impacto

e corrosdo e a integridade estrutural requerida, tornam a reparacdo essencial. A dificuldade da
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reparacdo deste tipo de acos deve-se ao facto de ser essencial que esta reparacdo permita suportar
elevadas tensdes sem qualquer diminuicdo da resisténcia dos acos a fadiga e a fratura. Nesta
investigacado, o aco AerMet® 100 foi usado como pé e como substrato. Como substrato, para a execucao
da reparacéo, utilizaram-se provetes normalizados obtidos a partir de barras de secc¢édo circular de
didmetro 13,6 mm, recebidas no estado recozido sendo depois tratadas termicamente. Os pés
utilizados foram maioritariamente de geometria esférica, principalmente na gama de dimensdes entre
0s 45 e 106 um. O LASER cladding foi executado com recurso ao LASER Nd:YAG Rofin Sinar CW025
e um bocal que permitiu a injecao lateral dos pds. Os resultados obtidos acerca da metalurgia, tracao,
fadiga e fratura para o ago AerMet® 100 em condicédo reparada (com deposicdo de p6 do mesmo
material) e para o aco AerMet® 100 em condicdo de substrato, isto €, sem reparacdo, foram
comparados. Os autores do estudo obtiveram algumas conclusdes como a verificacdo da boa qualidade
do revestimento produzido que se obtém com o LASER cladding e, como resultados menos favoraveis
a este tipo de aplicages, verificaram também para o aco revestido uma reducao ao nivel da tensdo de
cedéncia, da tensdo de rotura (UTS) e da extensdo e uma reducéo significativa da vida a fadiga do
material. Identificaram ainda que o LASER cladding nédo é a opg¢éo ideal para substratos de pequeno

didmetro, devido a criacdo de uma zona termicamente afetada demasiado extensa.

No estudo de Arias-Gonzalez et al. [48], foi realizada uma analise do potencial do LASER cladding na
vertente de prototipagem para producdo de implantes dentarios de titdnio comercial puro, que
atualmente consistem em parafusos feitos de titAnio comercial puro (biocompativel, resistente a
corrosao, etc.) com superficie rugosa para melhorar a osseointegracao (unido do osso com a superficie
do implante), fabricados com métodos convencionais de corte. Para esta andlise foi produzida por
LASER cladding uma “coluna” de corddes (clads) de titdnio comercialmente puro grade 4 sobrepostos,
cujo esquema de producéo se apresenta na Figura 2.16. O processo de LASER cladding foi realizado
com um LASER de 100 W, com um bocal de injecéo lateral de particulas de titAnio comercialmente
puro grade 4 para o banho de fusdo, na gama dos 75-180 ym. Da “coluna” foram extraidas amostras
que serviram para analisar o médulo de Young, medir a rugosidade da superficie e a hidrofibilidade do
material. O médulo de Young apresenta-se semelhante ao referido na literatura para o titanio
comercialmente puro grade 4 produzido por outro processo (material mais usado em implantes
dentarios). A rugosidade média obtida foi alta, 0 que é vantajoso por aumentar a area de superficie de
contacto disponivel e consequentemente a adesdo celular. Algumas das superficies das amostras sao
hidrofilicas, 0 que no caso dos implantes dentarios € importante por promover a cicatrizacdo e a
osseointegracao. Assim, concluiu-se também que o LASER cladding nesta vertente de produgédo € uma

técnica promissora para a criagao de novos implantes dentéarios de titAnio comercialmente puro.
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Figura 2.16-Esquema do processo de producéo por LASER cladding usado na vertente de prototipagem rapida
(48]

Num estudo experimental recente de Ansari et al. [49], o processo de LASER cladding coaxial (com
LASER Nd:YAG pulsado de 700 W) com deposi¢do de pos de NiCrAlY, na gama de 50-100 ym, numa
superliga de base niquel, mais especificamente na superliga Inconel 738 com dimensdes de 100x100x5
mm, foi realizado e investigado com o objetivo de propor um modelo empirico-estatistico para o
processo que relacionasse as caracteristicas geométricas de um cordao de revestimento obtido por
LASER cladding (largura - w, altura - h, profundidade de penetragéo - b, angulo de molhagem - 6 e
diluicdo geométrica - D) identificadas na Figura 2.17, com os parametros desse processo. A diluigdo

gue ndo aparece identificada na Figura 2.17 foi nomeada diluicdo geométrica pelos autores do estudo
e é dada em percentagem por D = h%. Os autores consideraram como principais parametros do

processo a taxa de alimentagéo de pds - F, a poténcia do LASER - P e a velocidade de deslocamento
do LASER sobre o substrato - V. As correlacdes entre a geometria e os parametros foram estabelecidas
como combinacdes de parametros do tipo P*VEFY para cada uma das caracteristicas geométricas
estudadas para um corddo de revestimento. Com este estudo, é possivel assim utilizar as correlagfes
obtidas para a sele¢cdo dos parametros do processo de LASER cladding mais adequados, reduzindo
assim a necessidade de trabalhos experimentais extensivos e consumidores de tempo. Um dos
principais resultados referidos no estudo indicou que a altura do corddo de revestimento obtido
dependeu, em termos estatisticos, da poténcia do LASER, tendo sido pouco influenciada pela taxa de
alimentacéo de pés e pela velocidade de deslocamento do LASER, sendo que esta relacdo estatistica
foi descrita por P2V =3/2F1, Também foi indicado como resultado em relac&o a largura do cord&o, que
esta tinha sido maioritariamente controlada pela combinacdo da poténcia e da velocidade do LASER,
tendo esta relagéo sido traduzida por P3/2V~1/3, Relativamente & profundidade de penetrag&o, obteve-
se o resultado de que esta caracteristica era principalmente proporcional a combinagdo de parametros
descrita por PV?/3F~2/3 e a diluicdo proporcional a V'F~!. Concluiram ainda que o angulo de

molhagem tinha sido controlado pela combinag&o de parametros expressa por P1V-1F1/2,
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Figura 2.17-Esquema de um cord&o de revestimento por LASER cladding (clad) com identificacdo das suas
caracteristicas geométricas [49]

O LASER cladding tem sido também estudado como método para a melhoria do desempenho dos
carris de material standard ao nivel do desgaste e da fadiga por contacto de rolamento (RCF — Rolling
Contact Fatigue), como descrito por Lewis et al. [50]. Diversos tipos de metais, escolhidos pela sua
elevada dureza e provada/esperada elevada resisténcia ao desgaste e a RCF, foram utilizados como
revestimento de discos de material standard R260 usado nos carris, tendo estes sido testados em
movimento de rolamento, contra discos feitos de material standard R8 sem revestimento, utilizado nas
rodas em contacto com os carris. Os corddes de revestimento obtidos por LASER cladding (clads)
tinham uma largura tipica de 4 mm, sendo necesséria a deposicéo de varios corddes para cobrir a
largura de 10 mm dos discos, largura esta que entra em contacto com o disco de R8. Os revestimentos
finais obtidos por LASER cladding tinham espessura nominal de 1-2 mm obtida por uma/duas camadas
de corddes. De entre os diversos materiais testados para revestimento de carris, as amostras revestidas
com aco inoxidavel martensitico, com Stellite 6 e com Stellite 12 foram as que demonstraram taxas de
desgaste reduzidas em relacdo aos discos de material standard para utilizacdo em carris, R260, e
produziram ainda reduc¢do no desgaste dos discos de amostra do material das rodas em contacto com
os carris. Obteve-se ainda uma resisténcia a iniciagdo da RCF, para todas as amostras revestidas com

os diferentes metais, superior a do material R260.

Num trabalho de investigagéo recente de Feng et al. [51] foram analisados e comparados revestimentos
de Inconel 625 fabricados por LASER cladding e por SER - Soldadura com Elétrodo Revestido, a
temperatura ambiente e a elevadas temperaturas, tanto ao nivel da sua microestrutura, da sua dureza,
como ao nivel da sua resisténcia ao desgaste. Estes revestimentos, obtidos com um sistema equipado
com um LASER de fibra de itérbio de elevada poténcia (10 kW) denominado IPG YLS-10000, tiveram
como substrato valvulas de turbinas a vapor de agco martensitico COST E, com dimensdes de
700x400x40 mm, que foram submetidas ao processo com vista ao seu endurecimento superficial. Os
resultados indicaram que o revestimento por LASER cladding com pds de Inconel 625 (particulas
esféricas de dimensdes de 75-100 um), quando comparado com o obtido pela aplicacdo da soldadura
SER, proporcionou uma microestrutura mais fina, uma maior presenca de elementos endurecedores
remanescentes numa matriz de solucéo sélida como os elementos molibdénio (Mo) e Niébio (Nb) e
uma menor diluicdo do ferro no revestimento, proveniente do material base. Também foi possivel
determinar que, comparando os dois processos, o revestimento obtido por LASER cladding tinha, a
temperatura ambiente, uma dureza apenas ligeiramente superior na zona do revestimento sendo muito

superior na zona onde ocorre diluicdo do ferro e, a elevadas temperaturas, tinha também uma dureza
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superior em todo o revestimento (ver Figura 2.18). Independentemente da temperatura, o revestimento
obtido por LASER cladding teve sempre uma taxa de desgaste inferior (ver Figura 2.19) devido a baixa
diluicdo do ferro e a dureza superior. Sendo assim, 0s autores concluiram que o revestimento por
LASER cladding era preferivel, uma vez que apresentou um melhor desempenho a nivel mecanico a
temperatura ambiente e a elevadas temperaturas.
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Figura 2.18-Microdureza média em fungdo da temperatura para o revestimento produzido com Inconel 625 por
soldadura por arco elétrico e por LASER cladding [51]
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Figura 2.19-Taxa de desgaste em funcéo da temperatura para o revestimento produzido com Inconel 625 por
soldadura por arco elétrico e por LASER cladding [51]

2.5 Ensaios Mecanicos

Qualquer ensaio mecéanico tem como finalidade principal obter resultados acerca do comportamento
mecanico dos materiais. Os resultados obtidos relativamente as propriedades mecanicas que se ficam
a conhecer com estes ensaios sdo muito importantes, por exemplo, na parte de projeto, uma vez que
permitem avaliar caracteristicas de resisténcia e ductilidade de materiais, possibilitando a fixacdo das

tensbes e deformacdes admissiveis. Uma outra caracteristica importante dos ensaios mecanicos é
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permitir a comparacéo entre o comportamento dos materiais a nivel qualitativo e quantitativo, auxiliando
na selecdo dos mesmos para uma dada aplicacdo. Podem também servir para efetuar estudos a nivel
da metalurgia dos materiais, verificando a influéncia de variaveis como a microestrutura, o tamanho de

grao e o tratamento térmico a que foram sujeitos sobre as propriedades mecanicas [52].

Os ensaios mecanicos alvo de reviséo bibliografica em seguida sao os ensaios de tracao e 0s ensaios

de fadiga.

2.5.1 Ensaios de Tragéo

O ensaio de trac¢do é largamente utilizado na inddstria tanto para o caso de se pretenderem obter dados
sobre as propriedades dos materiais como em testes de aceitacdo que se executam na fase de controlo

de qualidade, tendo por isso ja sido alvo de extensa reviséo bibliogréafica [52].

Este ensaio consiste em submeter um provete a um esfor¢co de tracdo continuamente crescente,
geralmente até a rotura, com vista a determinacao de uma ou varias caracteristicas mecanicas. A for¢a
gue é aplicada é uniaxial, sendo feita uma observacao com registo simultdneo do alongamento que o
provete vai sofrendo. Os provetes apresentam geralmente uma geometria e dimensfes normalizadas
[10],[52]. Como exemplo apresenta-se na Figura 2.20 um provete normalizado de secc¢éo transversal

circular para ensaios de tracao.

115 _i

IOIm

L

e e

e - -+ -

F

e

L B8 J
i 1

Figura 2.20-Provete normalizado para ensaio de tragéo [52]

Os provetes utilizados nestes ensaios apresentam normalmente seccéo transversal retangular ou
circular e sdo ensaiados em maquinas que dispéem de dispositivos de fixacdo apropriados como
amarras ou garras que devem garantir uma perfeita axialidade na aplicacdo da carga, impedindo o
escorregamento do provete no dispositivo de fixacdo. Desvios que ocorram na linha de aplicacdo da
carga axial criam uma componente de flexdo que conduz a resultados incorretos. Nas maquinas de
ensaios de tracdo, a carga € aplicada mediante o deslocamento de um travessado, onde o provete e as
amarras estao fixos, estando normalmente a extremidade contraria do provete ligado pela outra amarra
a um travessdo fixo. O travessdo que se desloca apresenta uma velocidade que pode ser mantida

constante ou ajustada durante o ensaio, dependendo do tipo de maquina [52].

Durante o ensaio € possivel obter uma curva tensdo nominal-extenséo nominal (o-¢). A tenséo nominal,
g, corresponde a tensdo média no provete de tracdo, que se obtém dividindo a carga pela area inicial

da seccao transversal do provete, sendo dada pela equacéo (2.1)

b (2.1)
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em que P é a carga aplicada e A, € a area inicial da seccao transversal do provete. A extensao, ¢, que
se regista na curva tensdo nominal-extensdo nominal corresponde a extensdo linear média obtida
dividindo o aumento do comprimento Al, pelo comprimento inicial registado, [,, sendo a extensédo dada

(2.2)

pela equacao (2.2)
AL 11,
L

com [ a representar o comprimento instantaneo medido no provete [52]. Na Figura 2.21 que se segue

encontra-se a representacdo da curva nominal.

a
'\{

!
Or
Ty

027

Figura 2.21-Curva tensdo nominal-extensao nominal, obtida num ensaio de tragdo uniaxial de um material ductil
[52]

Os parametros que podem descrever a curva de tensdo-extensdo sédo a tensdo de rotura ou tensao
dltima (UTS) ou resisténcia a tracao, og, a tenséo de cedéncia, o, a tenséo de fratura, oy, € a extenséo

apos fratura, &, [52],[53], indicando-se aqui as variaveis nominais.
Como medidas de ductilidade, que dao indicacdo sobre o grau de deformabilidade de um material até

a fratura, pode-se indicar a extensdo (nominal) apds fratura ja referida, ¢, e a reducado de area, q, da
seccdo transversal do provete ap0s fratura, também conhecida por coeficiente de estriccdo [52],[53].

Ambas as medidas sdo normalmente expressas em percentagem [53]. As formulas (2.3) e (2.4) para o
célculo destas medidas que caracterizam a ductilidade de um material séo dadas por
l-—1
Y
g =L = (23)
0
e
Ag— A

—— (2.4)

q=A_0
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sendo [ o comprimento final de fratura medido no provete e A; a area da secgdo transversal do provete

no instante de fratura do mesmo, que se apresenta menor do que a inicial [52].

A curva nominal de tensdo-extensdo ndo fornece a indicacdo verdadeira das caracteristicas de
deformacdo do material, pelo facto de se basear exclusivamente nas dimens6es iniciais do provete,
que variam ao longo do ensaio. Tendo isto em conta, a area da secc¢do transversal reduz durante o
ensaio e a carga necessaria aplicar para continuar a deformacdo também. Usando uma extensao
verdadeira que se baseie na area instantanea da seccdo do provete, a curva tensdo-extensao vai
crescer continuamente até ao instante da fratura. Se os valores da extensdo forem também
instantaneos, a curva obtida denomina-se curva tensao verdadeira-extensdo verdadeira (G-¢). Para
além da carga méxima, a tensdo verdadeira, &, deve ser medida a partir de valores medidos de carga
e area da seccdo transversal do provete, no entanto, até se atingir a estriccdo, para obter a tensao

verdadeira, pode recorrer-se a equagao (2.5)
g=0(1+¢)[52]. (25)

Da mesma forma, a equacgéo (2.6) para a extensdo verdadeira, &, sé deve ser aplicada até a estric¢éo,

sendo ela
&§=In(1+¢) [52]. (2.6)

ApoOs se ultrapassar a carga maxima, a extensdo e a tensdo verdadeira devem ser obtidas recorrendo
aos valores que vao sendo medidos sucessivamente para a area da seccéo transversal ou didmetro do

provete, respetivamente através das equacgdes (2.7) e (2.8)

£=1 A°—21 do (2.7)
s—nA— nd .
e
dg
g=A— 2.8
g 3 (2.8)

em que A significa a area da seccao do provete medida num dado instante e, no caso de um provete
de seccdo circular, d, e d significam o didmetro inicial e o didmetro instantdneo do provete,

respetivamente [54].
A curva verdadeira ou real na regido de deformacéo plastica uniforme, compreendida entre a cedéncia
e arotura (UTS), é traduzida pela equacédo (2.9)

&=Ke" (2.9)

em que n corresponde ao coeficiente de encruamento, com valores entre 0 e 1, e K ao coeficiente de
resisténcia. Estes coeficientes sé@o caracteristicos dos materiais e dependem, por exemplo, do
tratamento térmico a que foram sujeitos. O K da indicacao sobre a resisténcia do material e corresponde

a tensdo verdadeira para uma extensao verdadeira de 1 (¢ = 1). O n indica sobre a capacidade de
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encruamento do material, descrevendo adequadamente a ductilidade do material, ou seja, a aptiddo do
mesmo para deformar plasticamente. Um n elevado significa ductilidade elevada, permitindo elevados
niveis de conformacao no material, fazendo com que os materiais com elevado n apresentem, por
norma, boas caracteristicas para processos de enformacgéao. A representacdo num grafico bilogaritmico
da equacéo (2.9) na Figura 2.22 apresentada de seguida, corresponde a uma linha reta cuja inclinacéo
é n [52],[54].

logV |

--T

0,001 0.0 01 )
log &

Figura 2.22-Representa¢do num gréfico bilogaritmico da equacao ¢ = K&™ [52]

2.5.2 Ensaios de Fadiga

As solicitagcfes dindmicas aplicadas a uma peca podem provocar um tipo de rotura a que se da o nome
de fadiga, a qual causa entre 80 a 90% de todas as ruinas de pegas ou estruturas sujeitas a esforgos
mecéanicos. Sendo esta a principal causa da rotura de equipamentos mecéanicos, a investigacdo em
fadiga tem-se mostrado como a principal area de investigacéo respeitante ao comportamento mecanico
dos materiais. Atualmente, os estudos efetuados neste &ambito visam fundamentalmente o
desenvolvimento de materiais econdmicos que possuam a maxima resisténcia a fadiga possivel e o

desenvolvimento de métodos para a concecao e calculo de estruturas sujeitas a fadiga [52].

2.5.2.1 Processo de Fadiga

A rotura por fadiga resulta da nucleacao e propagacédo de uma fenda ou fendas que surgem numa peca
gue se encontre sujeita a solicitagbes dinamicas, e pode ocorrer a niveis de tensdo pouco elevados,
muitas vezes inferiores ao limite de elasticidade mas cuja repeticdo de aplicagdo desses esforgos
resulta num possivel perigo. Podem considerar-se quatro fases no processo de fadiga: a nucleagdo da
fenda, o crescimento microscoépico da fenda, a propagacéo da fenda e a rotura final. As duas primeiras
fases dizem respeito ao periodo de iniciacdo da fenda e a propagagdo macroscopica corresponde ao

periodo de propagacao da fenda [10],[52].

A fadiga é um processo de alteracdo estrutural permanente, progressivo e localizado, que ocorre num
material sujeito a condicfes que produzem tensdes e extensBes dindmicas num ponto ou pontos,

podendo culminar em fendas ou numa fratura completa depois de um nimero suficiente de variagGes
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de carga. Esta € a definicdo apresentada pela ASTM - American Society for Testing and Materials, na
norma ASTM E1823-23 que contem a terminologia standard relacionada com os ensaios de fadiga e
fratura. A capacidade de resistir a ciclos repetidos de esfor¢cos denomina-se por resisténcia a fadiga. A
tenséo limite de fadiga corresponde ao valor abaixo do qual o material tem provavelmente vida infinita
[10],[52],[55].

2.5.2.2 Leis Fenomenolégicas do Comportamento a Fadiga

As leis que definem o comportamento dos materiais & fadiga sdo normalmente obtidas através do
ensaio de provetes dos materiais que se pretendem estudar. Estas leis traduzem-se em equacdes que
permitem relacionar a amplitude das tensdes ou extensbes com o numero de ciclos de esforgos
aplicados até a fratura. Torna-se necessario definir os principais tipos de ciclos de tenséo que levam a

fadiga e os parametros que caracterizam esses ciclos de tensao [52].

Um ciclo de tenséo de fadiga representa a variacdo da tenséo aplicada em funcéo do tempo ou do
namero de ciclos de aplicacdo da tensdo, uma vez que a fadiga apenas se manifesta se a tenséo for
dindmica, ou seja, variar ao longo do tempo. Os principais ciclos podem dividir-se essencialmente em
dois grandes grupos: os ciclos ou solicitagbes a amplitude de tensdo constante e os ciclos ou
solicitacdes a amplitude de tensédo variavel. O primeiro grupo pode ainda ser dividido em ciclos
alternados, repetidos ou pulsantes (com tensdo minima nula, ¢,,;;, = 0) € 0 segundo em ciclos de blocos
e ciclos aleatorios [52]. Os tipos de ciclos referidos e outros menos comuns podem ser identificados de

seguida na Figura 2.23.
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Figura 2.23-Tipos de ciclo de tenséo de fadiga. (a) ciclo alternado; (b) ciclo repetido; (c) ciclo de blocos; (d) ciclo
aleatdrio; ciclo com onda de tenséo triangular e trapezoidal nos dois gréaficos inferiores [52]

Uma solicitagdo dinamica realizada, a amplitude de tensao constante, é constituida por N ciclos com a
mesma onda como o caso do ciclo de tenséo alternado, repetido ou pulsante. O mesmo n&o acontece
no caso de solicitagbes com amplitude de tenséo varidvel (ciclos de tens&o de blocos ou aleatérios). O

tempo e o numero de ciclos relacionam-se pela equagéo (2.10)

(2.10)

_N
I=%

que fornece a frequéncia de aplicacdo da carga (tensdo ou for¢a) em ciclos/segundo ou ciclos/minuto,
considerando N o nimero de ciclos de carga, ou ciclos de tensdo (por exemplo), e t o tempo que

corresponde a esse numero de ciclos [52].
Em geral, a forma da func&o que descreve o ciclo de tensdes assume forma sinusoidal, sendo descrita
pela equacéo (2.11)

0 = Opmay- Sen(2mtf) [52]. (2.11)
No entanto, existem outras formas como a triangular ou trapezoidal que também representam ciclos de
tensédo [52].
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Um ciclo de tens@es caracteriza-se pela definicdo de uma amplitude de tensédo (o,) que representa a
diferenca entre a tensdo maxima, g,,z,, OU minima, o,,;,, € a tensdo média, a,,, média da tenséo
maxima e minima. A amplitude da tensao, também denominada de tenséo alternada do ciclo, é dada

pela equacao (2.12)
Oa = Omax — Om [52] (2.12)
A equacéo (2.12) pode ser reescrita como

o, = o'méx;gmin, ( 213 )

uma vez que a tenséo média, o,,, & dada pela equacéo (2.14)

O = TmeImin [52], (2.14)

A gama de tenséo, Aag, corresponde ao dobro da amplitude de tensédo traduzida pelas equacdes (2.12)

ou (2.13), sendo dada por
Ao = 20,=0pmsx — Omin [52] (2.15)

O ciclo de tenséao alternado pode ter g, = 0, 0 repetido tem g, diferente de zero, podendo esta ser de
tracdo ou compresséao. No ciclo repetido, as tensdes maxima e minima podem ser as duas de tracao
ou compressao, enquanto que no alternado a maxima corresponde a tragdo e a minima a compressao
[52].

Outra variavel que também caracteriza os ciclos é a razéo de tensées, R. E representada pela relacdo
(2.16)
R = Imin

(2.16)

Omax

e no ciclo alternado tem o valor de R = —1 e no pulsante R = 0 [52].

No que diz respeito aos ciclos de blocos, cada bloco é caracterizado por ter uma tensao constante, por
um determinado nimero de ciclos e por uma tensdo maxima e minima. O ciclo de tensdes aleatério

ndo apresenta uma lei definida entre as tensées e o tempo [52].

2.5.2.3 Ensaios

Os ensaios de fadiga podem ocorrer em provetes do material ou nas préprias pecas, estruturas ou
detalhes. Os ensaios de fadiga executados em provetes destinam-se maioritariamente, e a titulo de
exemplo, a selecao de materiais, de tratamentos térmicos (mecanicos ou quimicos) e de condi¢gbes de
processamento. S8o 0s ensaios mais realizados por serem os de mais facil execucéo e menor custo,
possuindo normas em varios paises. Tém também um interesse mais comparativo em termos de

materiais, visto ndo terem uma geometria parecida a da peca em servico. Os ensaios executados em
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pecas utilizam-se principalmente na melhoria das geometrias e estabelecimento de tensdes
admissiveis, apesar de também possuirem um caracter comparativo ao nivel dos materiais. Os ensaios
em estruturas sdo geralmente mais dispendiosos, s6 se justificando a sua realizacdo no caso do custo
da construcao ser elevado e caso a informacéo que se possa retirar seja importante para a otimizacao

do projeto em causa [52].

Os ensaios mais simples e mais vulgarmente utilizados sdo o ensaio de flexdo rotativa, em maior
percentagem, e 0s ensaios de carga axial. O caso do ensaio por flexdo rotativa simula o estado de
tensdo de um veio rotativo, submetido a cargas transversais. Ambos sdo ensaios normalizados e

caracterizam-se pela imposicao de esforgos periédicos sinusoidais aos provetes testados [10],[52].

Nos ensaios de fadiga, cada provete é submetido a uma determinada amplitude de tenséo (ou tensao
alternada) que se mantém constante ao longo do ensaio, terminando este quando a rotura do provete
é verificada ou, quando nao ocorre rotura, 0 ensaio cessa assim que se ultrapassar um determinado
numero suficientemente grande de ciclos de aplicagdo da tensdo (107 a 108 ciclos). A representagéo
das curvas S-N (ou diagramas de Wohler) da tensdo aplicada (S - stress) em funcdo do namero de
ciclos até a fratura por fadiga (N — number of cycles) é o método mais utilizado na andlise dos resultados
obtidos através dos ensaios de fadiga e permite que para um modo de solicitacdo se saiba qual é o
comportamento do material. Normalmente para ciclos até a fratura superiores a um valor aproximado
de 104, a representacédo da tensdo S em funcdo de N d& uma linha reta num grafico bilogaritmico [52].
De notar que a tenséo considerada pode ser a tensdo maxima, o,,s,, @ amplitude de tensao, ag,, ou a
gama de tensédo, Ao [54]. A equacdo da curva S-N que caracteriza o comportamento a fadiga de um

material pode ser do tipo da equacéo (2.17) ou (2.18)

logS =logC' — clogN (2.17)
ou
SN¢=C(' (2.18)

em que c e C' correspondem a constantes do material e das condicGes em que se deram 0s ensaios.
Os valores de tensdo que entram na curva sdo normalmente valores nominais. Varios parametros
podem ser utilizados para dar conta das magnitudes das tensfes aplicadas, no entanto, apenas sdo
necessarios dois para descrever completamente o ciclo de fadiga, com amplitude constante. Podem-
se combinar o parametro da tensdo maxima, o,,4,, € a razdo de tensbes, R, ou combinar o parametro
da amplitude de tensao, g,, € a tensdo média, a,, [52]. Na Figura 2.24 é possivel visualizar o exemplo
de 2 curvas S-N num gréfico bilogaritmico para uma liga de aluminio, sendo uma correspondente ao
ensaio de fadiga por flexdo (pontos experimentais a azul) e outra a fadiga por tracdo/compresséo

(pontos experimentais a rosa).
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Figura 2.24-Curvas S-N num gréfico In(S) em funcao de In(N) [56]

O comportamento dos materiais a fadiga, descrito pelas curvas S-N, é influenciado por certos fatores

como [52]:

e 0 acabamento superficial, revestimento e tensdes residuais a superficie da peca;
e ageometria e o tamanho da peca a ser ensaiada;

e aconcentracdo de tensoes;

e 0 estado de tensoes;

e 0 meio envolvente e a temperatura em especifico;

e 0 material e o seu tratamento térmico.

Existem trés dominios de fadiga, que se verificam nos préprios diagramas das curvas S-N, de acordo
com o nimero de ciclos até a fratura e os niveis de tensdo. No dominio de fadiga oligociclica, o nimero
de ciclos até a fratura situa-se abaixo dos 10* - 10° ciclos e corresponde a niveis de tensdo aplicados
entre a tensdo referente a 0,2% de deformacado plastica do material ou tensdo de cedéncia e a
resisténcia a tracdo ou tensao de rotura (UTS), oz (ponto mais elevado da curva tensdo-extensao). A
fadiga oligociclica (ou zona de fadiga a baixo niUmero de ciclos) apresenta-se interessante, uma vez
que muitas fraturas observadas séo verificadas para tensdes elevadas e baixo nimero de ciclos de
aplicacdo de esforcos, o que ndo significa que o tempo até a fratura seja curto, podendo significar que
as frequéncias baixas dos ciclos de aplicagdo das cargas podem tornar o tempo de duracdo dos
componentes superior. Observa-se em reservatorios sob pressao, turbinas a vapor ou reatores
nucleares. O dominio de fadiga limitada/finita ocorre a um nimero de ciclos entre 10 - 10% a 107 - 108,
com niveis de tensao inferiores a tensao limite de elasticidade (tensdes nominais elasticas). Por fim,
tem-se o dominio de fadiga ilimitada que se verifica para tensfes maximas inferiores a chamada tenséo
limite de fadiga, em que o tempo de vida refere-se a um N superior a 107 a 10° ciclos (vida infinita)
[10],[52].
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3 Materiais e Procedimento Experimental

3.1 Provetes

Para o estudo do comportamento mecanico da liga de Ti-Ta, Til0Ta, foram utilizados provetes de peffil
retangular, testados ao nivel da dureza, tracdo e fadiga. A percentagem dos componentes da liga
encontrava-se em percentagem massa (wt.%) e as dimensdes dos provetes foram selecionadas de
acordo com a nhorma ASTM E8/E8M-09 [57] para os subsize specimens (Figura 3.1).

~
|

Figura 3.1-Esquema dos provetes de Til0Ta normalizados segundo a ASTM E8/E8M-09

Foram fabricados 18 destes provetes dos quais 6 para testar a tracdo e 12 para testar a fadiga, tendo-
se produzido primeiramente para esse fim 2 blocos de revestimento (com varias camadas — multilayer
coating), cada um sobre uma placa de titanio grade 2, recorrendo ao processo de LASER cladding. A
partir de cada um destes 2 blocos foram extraidos 9 provetes, perfazendo o referido total de 18

provetes.

O corte dos blocos para a extracéo final dos referidos provetes normalizados pretendidos, como o
apresentado na Figura 3.2, foi executado por wire-EDM - wire-Eletrical Discharge Machining (corte por

electroeroséo por fio).

Figura 3.2-Provete de Til0Ta
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3.1.1 Processo de Fabrico dos Provetes

A producéo dos blocos de revestimento foi feita no centro tecnolégico espanhol IK4-TEKNIKER pelo
Sr. Josu Leunda, tendo sido utilizado para o efeito um equipamento de LASER cladding (Figura 3.3)
com um alimentador de pos (powder feeder), onde se encontravam os funis de alimenta¢éo (powder
hoppers). O equipamento era também constituido por um bocal (nozzle) exterior coaxial da Fraunhofer
ILT - Institute for LASER Technology que permitiu focalizar a deposigéo dos pés, transportados até ao

substrato por um gas inerte (argon), e uma fonte de LASER Nd:YAG da Rofin para a fusao do material.

Powder r
Hoppers
1

Powder
Feeder

Figura 3.3-Equipamento de LASER cladding do IK4-TEKNINKER usado na producgéo dos blocos de revestimento
de Til0Ta com o nozzle coaxial usado a direita, onde o fluxo de p6s passa a volta do LASER por 3 orificios com
120° entre eles (cortesia do Sr. Josu Leunda do centro tecnoldgico IK4-TEKNIKER - adaptada)

Foram as seguintes as operacdes conducentes a produc¢do de cada um dos blocos de revestimento da
liga Til0Ta sobre cada uma das placas de titanio grade 2, por recurso ao processo de LASER cladding:

e Para efeitos de efetuar a mistura para formar a liga, juntaram-se inicialmente os pds na
proporcao 90 de titanio (grade 2) para 10 de tantalo (UNS R05400) em wt.%. Ambos 0s pés
tinham uma geometria poligonal, dimensdes num intervalo de 45-90 ym, uma pureza de 99,9%

e foram fornecidos pela empresa inglesa NewMet Ltd. — New Metals and Chemicals Ltd.

¢ Manteve-se a mistura, ainda sem estar homogénea, numa estufa a 100°C para a secar, durante
aproximadamente 20 horas, antes da mesma ser introduzida no funil alimentador de pés
(powder hopper) pertencente ao sistema de alimentagdo de pos (powder feeder).

e Depois disso, foi introduzida no powder hopper e misturada durante 2 horas no misturador
desse powder hopper, de forma a garantir a homogeneidade da mistura antes da sua

deposicao.
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e Finalmente, e de acordo com o descrito anteriormente sobre o processo de LASER cladding,
com o material de adi¢do (mistura de titanio e tantalo) ja no funil alimentador de pos (powder
hopper), foi possivel proceder-se a sua deposigdo através do nozzle, sobre um substrato de
titinio grade 2 com 15x160x160 mm, com a fonte de calor LASER a aquecer os pés e 0
substrato, em simultaneo com a deposi¢ao. O transporte da mistura de pds até ao substrato
para ser depositada, foi feito por um gas inerte transportador (argon), também usado como gas

protetor do banho de fuséo criado.

De referir ainda, que os poés de titanio e tantalo ja na propor¢éo requerida foram colocados no sistema
de LASER cladding num s6 powder hopper, em alternativa a op¢ao de serem aplicados no substrato
vindos de hoppers diferentes uma vez que, como verificado, as particulas de p6 de tantalo
comercialmente puro tém tendéncia para aglomerarem facilmente e, com a mistura prévia dos pos de
tithnio e tantalo o escoamento dos mesmos durante a deposicdo € facilitado, uma vez que a

aglomeracao entre os pos de tantalo é reduzida.

Recorreu-se entdo ao LASER cladding para produc¢éo de blocos de revestimento sobre superficies de
titAnio grade 2, a partir dos quais se extrairam os provetes com as dimensdes normalizadas finais, uma
vez que com dimensdes de provetes tdo pequenas seria muito dificil utilizar a tecnologia de LASER
cladding para realizar um revestimento em volta de provetes sem os produzir de raiz a partir de blocos
da liga. Isto porque, logo que se revestisse a primeira face do provete, ocorreria uma dobragem do
mesmo devido ao calor elevado produzido pelo processo, ficando o provete final com uma curvatura

significativa, como nos foi confirmado pelo Sr. Josu Leunda.

Sendo assim, foram utilizadas 2 placas de titdnio grade 2 como substrato, com as dimensfes acima
referidas onde, em cada uma, se depositaram e fundiram camadas de corddes (clads) de Til0Ta
ligeiramente sobrepostos entre si. Cada camada de cordfes foi sobreposta perpendicularmente a
anterior como é visivel na Figura 3.4 que ilustra a estratégia cruzada usada na deposicao de camadas
de revestimento consecutivas, culminando na obtencdo de um bloco de revestimento de 10x120x120
mm em cada uma das 2 placas de titdnio grade 2 (Figura 3.5), a partir dos quais se obtiveram 18

provetes de Til0Ta, extraindo 9 de cada bloco.

Figura 3.4-Estratégia de deposicao das camadas usada na producéo dos dois revestimentos multicamada de
Til0Ta, tendo as camadas impares sido produzidas na orientacéo da esquerda e as pares na da direita (cortesia
do Sr. Josu Leunda do centro tecnolégico IK4-TEKNIKER - adaptada)
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Figura 3.5-Blocos de revestimento da liga Til0Ta sobre placas de Ti grade 2 onde foram depositados por LASER
cladding

Em seguida, foi necessario efetuar o corte por eletroerosdo por fio para obter as dimensées finais
normalizadas dos provetes. O esquema do corte para extracdo dos provetes normalizados dos blocos
pode ser visto na Figura 3.6.

Figura 3.6-Bloco de revestimento da liga Til0Ta sobre a placa de titanio grade 2 com esquema do corte para
extracao de 9 provetes normalizados do bloco

O corte por eletroeroséo por fio foi executado na empresa JDEUS, S.A. - Jodo de Deus & Filhos, S.A.,
em Setubal, supervisionado pelo Sr. Engenheiro Eduardo Pimentel. Descrevendo a sequéncia de
operacdes até a extracao final do conjunto de 9 provetes de um dos 2 blocos, a mesma iniciou-se com
uma retificacdo da base da placa de titanio grade 2 que serviu de base ao bloco da liga, assentando
para o efeito o topo do bloco da liga na retificadora. Esta retificacé@o foi executada para que quando a
placa com o bloco depositado na mesma fossem colocados na vertical (assentes na espessura da
placa) na préxima operacéo, a placa tivesse a sua base com perpendicularidade completamente
garantida relativamente a sua face lateral/espessura e por conseguinte ao plano onde estava assente,
fazendo com que o corte a executar em seguida fosse paralelo a base da placa na vertical e

perpendicular ao plano onde estava assente.
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Em seguida, foi executada a retificacao da superficie de topo do bloco da liga, assentando para o efeito
na retificadora a base de titanio ja retificada. Ambas as retificag6es foram executadas na retificadora
GER S-100/60 da GER Maquinas Herramienta, S.L.U. existente na empresa JDEUS, S.A. (Figura 3.7).

Figura 3.7-Retificadora GER S-100/60 existente na JDEUS, S.A usada na retificacéo das placas base e das
superficies de topo dos blocos de revestimento da liga

Na operacao seguinte a placa base de titanio foi colocada na vertical, assente na sua espessura, dentro
da méaquina de eletroerosdo por fio ONA PRIMA E-400 + AWF da ONA Electroerosion S.A. existente
na JDEUS, S.A,, e cortou-se, do bloco de revestimento efetuado por LASER cladding, uma “fatia” com
a espessura pretendida para os provetes de 6 mm, obtendo-se um corte uniformemente paralelo a
base. No corte foi usado um fio condutor (elétrodo) de latdo com 0,25 mm de didmetro e 900 MPa de

limite de resisténcia a tragdo (tensao de rotura — UTS).

Em seguida, ainda na j& mencionada maquina de eletroeroséo por fio, foi efetuado o corte da geometria
dos provetes normalizados na “fatia” de 6 mm ja destacada, com a mesma assente na maquina em
posicao horizontal (ver Figura 3.8). A "fatia” ja com os provetes cortados é também apresentada na
Figura 3.9.
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“Fatia” de 6 mm,
extraida de um dos
blocos, de onde foram
cortados os 9 provetes

Figura 3.8-Execucéo do corte de 9 provetes por eletroerosao por fio a partir da "fatia" de Til0Ta, tendo o corte
sido efetuado na maquina de eletroeroséo por fio ONA PRIMA E-400 + AWF existente na JDEUS, S.A.

Figura 3.9-Provetes ja destacados da “fatia” de 6 mm

De referir que, no inicio da sequéncia de corte descrita optou-se por ndo destacar o bloco da liga da
placa base de titanio, antes do corte da “fatia” de 6 mm, essencialmente porque como indicado pelo Sr.

Engenheiro Eduardo Pimentel, destacando inicialmente o bloco da placa base, era impossivel agarrar
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0 bloco para cortar a “fatia” inicial de 6 mm sem que as garras tapassem toda a espessura,

impossibilitando a entrada do fio no bloco.

3.1.1.1 Parametros do Processo de Fabrico — LASER Cladding

Face a escassez de dados disponiveis sobre a liga TilOTa produzida por LASER cladding foi
necessario um estudo empirico prévio para decidir os parametros do processo que otimizavam as

caracteristicas do material obtido.

Os parametros considerados relevantes neste processo, fornecidos ao software de controlo da maquina
foram os seguintes: poténcia do LASER, velocidade de deslocamento do LASER, taxa de alimentagao
dos pés, pressao do gas de protecao e seu caudal fornecido, tamanho do didmetro do foco de incidéncia
do LASER, distancia entre deposi¢céo de corddes consecutivos, distancia de trabalho (distancia vertical
do bocal da cabeca de LASER cladding ao material onde depositar), nimero de corddes por camada x
numero de camadas e o incremento de posicdo vertical entre camadas consecutivas (height offset)

para manutencéo da distancia de trabalho.

Para o estudo destes parametros produziram-se um total de 9 pequenas amostras de Til0Ta sobre
placas de titanio grade 2, amostras estas que foram posteriormente polidas para serem analisadas no
microscépio. Cada amostra foi obtida com a deposicdo de 20 corddes em cada uma das 4 camadas,
excetuando a primeira amostra em que se depositaram 20 corddes em cada uma das 20 camadas.
Comecou-se pela producdo de uma amostra na qual se verificou elevada porosidade (Figura 3.10),
sendo que esta amostra serviu como ponto de partida para alterar certos parametros do processo de

LASER cladding nas seguintes 8 amostras, com vista & diminui¢do da porosidade identificada.

Apresentam-se em seguida as imagens (micrografias) das seccdes transversais de 3 das 9 amostras,
ja polidas (Figura 3.10 a 3.12). A primeira imagem corresponde a primeira amostra produzida que serviu
de ponto de partida para a avaliacdo dos parametros a alterar, tendo em vista a reducao da porosidade
(caracteristica identificada como a melhorar logo na primeira amostra). A segunda corresponde a
amostra que apresentou menos percentagem de poros de entre as 9. Por Ultimo, apresenta-se a
imagem de uma das restantes amostras que apresentaram maior percentagem de poros para efeitos

de comparacédo com a que apresentou menor quantidade, que foi a segunda amostra.

Figura 3.10-Micrografia da seccao transversal da amostra 1, apds polimento (cortesia do Sr. Josu Leunda do
centro tecnoldgico IK4-TEKNIKER)
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Figura 3.11-Micrografia da secgéo transversal da amostra 2, apés polimento (cortesia do Sr. Josu Leunda do
centro tecnolégico IK4-TEKNINKER)

Figura 3.12-Micrografia da seccao transversal da amostra 9, ap6s polimento (cortesia do Sr. Josu Leunda do
centro tecnoldgico IK4-TEKNINKER)

Apresentam-se também na Tabela 3.1 e 3.2 os parametros relevantes para o processo fornecidos ao
software que permite o controlo do mesmo, que se variaram para cada amostra (Tabela 3.1) e os que

se mantiveram constantes para as 9 amostras por ndo terem sido variados pelo operador (Tabela 3.2).

Tabela 3.1-Parametros relevantes para o processo de produgéo dos blocos de revestimento obtidos por LASER
cladding que foram variados (dados fornecidos pelo Sr. Josu Leunda do centro tecnol6gico IK4-TEKNIKER)

. Taxa de N° de Cordbes
Poténcia do ] Pressédo do Géas
Amostra Alimentacéo dos . por Camada x N°
LASER (W) . ) de Protecdo (bar)
Po6s (g/min) de Camadas
1 1000 3,95 1 20x 20
2 700 3,95 1 20x 4
3 700 2,96 1 20x 4
4 1300 3,95 1 20x 4
5 1300 2,96 1 20x 4
6 1000 3,95 1 20x 4
7 1000 2,96 1 20x 4
8 700 2,96 0,5 20x 4
9 1300 2,96 0,5 20x 4
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Tabela 3.2-Parametros relevantes para o processo de producéo dos blocos de revestimento obtidos por LASER
cladding que foram mantidos constantes para todas as amostras, sem varia¢cdo importa pelo operador (dados
fornecidos pelo Sr. Josu Leunda do centro tecnoldgico IK4-TEKNIKER)

Distancia entre

Velocidade de i Diametro do o o
Caudal do Gas Deposicao de  Distanciade ]
Deslocamento . Foco de . Height Offset
de Protecédo o Cordées Trabalho
do LASER ] Incidéncia do ) (mm)
. (I/min) Consecutivos (mm)
(mm/min) LASER (mm)
(mm)
900 20 2,7 1 13 0,45

Apbs o polimento e analise das amostras, verificou-se uma boa adesao entre o substrato e os blocos
de revestimento para todas as amostras, incluindo para a primeira amostra que, no entanto, apresentou
elevada porosidade, variando-se por este facto os pardmetros do processo nas seguintes para,

empiricamente, chegar aos parametros mais indicados para a sua reducéo.

A amostra 2, apresentada anteriormente na Figura 3.11, foi a que demostrou porosidade mais reduzida
e na qual o Unico parametro alterado em relagdo a primeira amostra foi a poténcia do LASER, néo
contando com o parametro nimero de corddes por camada x nimero de camadas, o qual ndo
influenciou na reducéo da percentagem de poros. O valor do referido parametro nimero de corddes
por camada x namero de camadas foi reduzido a partir da execugdo da amostra 2, apenas para se
gastar muito menos material para poder produzir o maior niimero de amostras, varrendo assim o maior
numero de hipéteses a nivel de valores de parametros, afinando ao maximo os parametros finais

utilizados.

Pelo facto da amostra 2 ter sido a que demonstrou menor porosidade entre as produzidas, 0s
par&metros selecionados para esta amostra, com excecéo de dois, foram os utilizados na producéo
dos 2 blocos de revestimento finais para posterior extragdo dos provetes. Assim, na producgdo dos 2
blocos de revestimento finais néo foi utilizado o parametro nimero de corddes por camada x nimero
de camadas, uma vez que dependia do tamanho do revestimento que se queria obter, sendo que esse
tamanho era muito menor para as amostras realizadas para apuramento dos parametros do que para
os blocos finais. Também néo foi utilizado o parametro heigth offset, que na producéo dos 2 blocos
finais foi ajustado para o valor da altura das camadas produzidas, o que segundo o Sr. Josu Leunda é
ideal que se faca logo apés a producao da primeira camada, uma vez que nao € possivel prever a altura

das camadas antes do inicio da producéo.

Apresentam-se em seguida todos os parametros utilizados na producéo dos blocos finais:
Poténcia do LASER = 700 W

Velocidade de Deslocamento do LASER = 900 mm/min

Taxa de Alimentagdo dos Pés = 3,95 g/min

Pressao do Géas de Protecdo =1 bar
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Caudal do Gas de Protecéo = 20 I/min

Diadmetro do Foco de Incidéncia do LASER = 2,7 mm

Distancia entre Deposicdo de Corddes Consecutivos =1 mm
Distancia de Trabalho = 13 mm

Numero de Cord&es por Camada x Numero de Camadas = 120 x 50
Height offset = 0,2 mm

Uma razéo pela qual se pensa que a reducédo na poténcia do LASER para 700 W reduziu a porosidade
da amostra deve-se ao facto de que com esta poténcia, que permitiu na mesma a fuséo necessaria do
substrato e dos pds segundo o Sr. Josu Leunda, a liga ter solidificado mais rapidamente apés ter sido
depositada do que no caso do uso da poténcia de 1000 W, fazendo com que houvesse maior dificuldade
de incorporacgéo de gases no material durante o processo de solidificacéo, reduzindo a formagéo de
poros.

3.1.1.2 Parametros do Processo de Fabrico — Corte por Eletroeroséo por Fio

Na realizag&o do corte por eletroeroséo por fio na maquina ONA PRIMA E-400 + AWF ja apresentada,
para obtencéo dos provetes de TilOTa com as dimensdes finais normalizadas a partir de blocos de
revestimento produzidos por LASER cladding, foram utilizados os parametros relevantes para o corte
por eletroerosdo por fio que a seguir se apresentam. Estes foram selecionados tendo em conta,
principalmente, o conhecimento da JDEUS, S.A. sobre os parametros utilizados de acordo com a
quantidade de material em profundidade que é necessaria cortar. Estes foram os parametros de corte
relevantes utilizados no corte das 2 “fatias” de 6 mm de espessura, a partir das quais se obtiveram os

provetes com essa espessura, € no préprio corte final dos 2 conjuntos de 9 provetes.
Sao0 o0s seguintes os parametros relevantes de corte utilizados:

Corrente entre o fio de latdo e o material = 10 A

Tensdo entre o fio de latdo e o material = 110 V

Velocidade vertical do fio de latdo = 7 mm/s

Forca de tracdo aplicada no fio de latdo = 18 N

3.1.2 Processo de obtencdo dos orcamentos para fabrico dos provetes e
aguisicao dos mesmos

O processo de obtencdo dos orcamentos para o fabrico dos provetes de TilOTa e consequente

aquisicdo dos mesmos foi bastante morosa, tendo demorado cerca de 5 meses e meio até a recolha

do material produzido por LASER cladding e ja cortado por eletroeroséo por fio. O processo conducente

ao fabrico e aquisi¢céo dos provetes de Til0Ta foi iniciado em fevereiro com os pedidos de orcamentos
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a diversas empresas/centros tecnoldgicos, e terminou apenas no dia 1 de agosto, data em que a
empresa JDEUS, S.A. de Setlbal, finalizou o corte dos provetes do primeiro bloco, tendo os provetes
do segundo bloco sido cortados dia 3, conjuntamente com as amostras para analise da dureza. Assim,
foi possivel iniciar os ensaios logo de seguida (tracao e dureza), tendo os mesmos sido interrompidos

logo dia 4 por motivo de encerramento para férias da faculdade.

Tratou-se de um trabalho algo moroso e complicado, com trocas constantes de emails, reunides via
Skype e uma deslocacdo a Espanha. Isto deveu-se ao facto de, para além das variadas
empresas/centros tecnoldgicos contactadas sem resposta, o processo de LASER cladding ser ainda
pouco conhecido e pouco utilizado pelas empresas/centros tecnoldgicos, tendo-se verificado apés
alguns meses de trabalho, que ndo existem em Portugal empresas que utilizem este processo. E a
nivel de centros de investigagdo nacionais, existe no IST - Instituto Superior Técnico, no Centro de
Investigagcdo CeFEMA, um sistema LASER cladding, atualmente a funcionar mas que ndo permite a
producéo de varias camadas de corddes sobrepostas [34],[43]. A morosidade deveu-se também ao
facto destas ligas serem recentes e, por esse facto, pouco estudadas em termos da producdo das
mesmas por esta tecnologia, requerendo assim um estudo prévio para a determinacgéo de pardmetros
de fabrico adequados a cada percentagem de composicdo destas ligas Ti-Ta, que faz com que os
precos finais dos orgcamento de produgdo sejam elevados, dificultando a escolha dos fornecedores. A
acrescer a isto, o facto de a matéria-prima (principalmente o tantalo) apresentar valores de aquisi¢ao
muito elevados, para além da raridade do tantalo, atrasaram ainda mais o processo de escolha do
fornecedor e consequente aquisicdo dos materiais. Tendo isto em conta, a maior parte dos orcamentos
recebidos para a producdo dos provetes apresentaram valores incomportaveis para o centro de
investigacdo UNIDEMI — Unidade de Investigagdo e Desenvolvimento em Engenharia Mecénica e
Industrial, tanto no que respeita aos orcamentos para o processo de fabrico dos provetes por LASER
cladding, como em relagdo aos orgamentos dos pos de titanio e tantalo necessarios a criagdo das ligas
por este processo e aos relacionados com a aquisi¢do de um sistema LASER cladding. Além disto, o
tempo de espera indicado por alguns fornecedores para o envio dos pds de tantalo, para posterior
producdo dos provetes era elevado, provavelmente devido a sua raridade e pouca utilizagdo dos

mesmos até ao momento, como anteriormente referido.

Para efeitos da obtencdo dos orgamentos, foram contactadas desde fevereiro varias empresas/centros
tecnoldgicos tanto da area do revestimento/producédo por LASER cladding como da relativa ao
fornecimento de metais em p6, bem como empresas que executassem o corte por eletroeroséo por fio

e, como alternativa, empresas especializadas no fornecimento de equipamentos de LASER cladding.

Relativamente aos orcamentos para producédo dos provetes por LASER cladding, contactaram-se os
centros tecnolégicos espanhdis AIMEN e IK4-TEKNIKER, a empresa inglesa GoodFellow e a
espanhola TMCOMAS — TALLERES MECANICOS COMAS, S.L.U. Quanto aos orcamentos para
aquisicdo dos pds de titanio e tantalo, e nalguns casos também para a aquisi¢cdo de placas de titanio
para servirem de substrato, foram contactadas as empresas inglesas NewMet Ltd., a Atomising
Systems Ltd., a S.J.M Alloys & Metals Ltd., a Metalysis e a GoodFellow e as aleméas H.C. Starck GmbH

e a Tantec GmbH.
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Caso néo fosse possivel contratar uma entidade para produzir os provetes, pensou-se na alternativa
de aquisicdo de um equipamento de LASER cladding, tendo-se contactado, para o efeito, as empresas
inglesas Metallisation Ltd. e a TLM Laser Ltd. e a alem& O.R. Lasertechnology GmbH. Verificou-se que

esta alternativa era incomportavel face aos custos de aquisicdo do equipamento.

No que respeita a decisdo da escolha dos fornecedores, a autora e a orientadora Professora Teresa
Morgado deslocaram-se, inclusive, no dia 12 de abril ao centro tecnolégico AIMEN, em Espanha, um
dos centros tecnoldgicos contactados e recomendado pelo Professor Doutor Altino Loureiro, do DEM —
Departamento de Engenharia Mecénica, da FCTUC — Faculdade de Ciéncias e Tecnologia da
Universidade de Coimbra, tendo havido uma reunido no centro de aplicagbes LASER com o Sr.
Engenheiro Jorge Otero da area dos processos de fabricagdo avancada. O objetivo da reunido foi
averiguar a capacidade de producdo por LASER cladding do centro tecnolégico e de solicitar o
acompanhamento de todo o processo de fabrico dos provetes, desde a determinacdo dos parametros
do processo até ao corte dos provetes e amostras. Verificou-se que este centro tinha capacidade para
a producéo dos provetes da nova liga e que estavam recetivos a participacdo da autora em todo o
processo. No entanto, o primeiro orgamento, que nos foi enviado em 11 de abril, apresentava um valor
muito superior ao limite estipulado pelo UNIDEMI (ver ANEXO A). Na referida reunido foi-lhes solicitado
um outro orgamento com um valor mais baixo, e embora tenham acedido a tal pedido, o valor do novo
orcamento continuou a ser demasiado elevado (ver ANEXO B), pelo que a deciséo tinha que passar

por outro fornecedor.

Dos orcamentos recebidos, 0 que se apresentou mais vantajoso em termos de valor foi o do centro
tecnoldgico espanhol IK4-TEKNIKER, o qual englobava a producédo dos provetes por LASER cladding,
o fornecimento dos materiais e das placas de titdnio necessarias, bem como o corte dos provetes por
eletroerosdo por fio. Além disso, existia experiéncia demonstrada em relagdo ao processo, como é
visivel em [31], e ainda grande disponibilidade. Este or¢amento foi recebido no dia 12 de Maio. Embora
globalmente o orcamento ja fosse melhor do que o proposto pelo centro tecnoldgico AIMEN, o seu valor
ainda tinha que ser reduzido e tinha ainda outro senédo, que era o de a entrega dos pés de tantalo ao
centro para inicio de producdo demorarem 70 dias, 0 que teria como consequéncia igual atraso na
entrega dos provetes finais (ver ANEXO C). Assim, como 0s precos apresentados principalmente para
0s materiais e para o corte dos provetes por eletroerosao por fio ainda eram muito elevados, decidiu
reduzir-se o niumero de provetes que se tinha pensado produzir inicialmente para este trabalho e optar
por um outro fornecedor de pds e outra empresa de corte, diferentes das propostas pelo Sr. Josu
Leunda, responsavel pelo processo de LASER cladding na unidade de tecnologias avancadas de
fabrico do centro tecnolégico IK4-TEKNIKER, e que se encontram ja apresentadas no orgamento no
ANEXO C. Foi entdo solicitado um novo orgamento a este centro tecnoldgico apenas com o custo do
processo de LASER cladding e das placas de titdnio necessarias a producéo de apenas 20 provetes

(ver ANEXO D), o qual nos foi enviado em 26 de maio, tendo sido este o que foi aceite.

Entretanto, também j& se tinham contactado varias empresas fornecedoras de pés, tendo-se obtido
apenas respostas e orcamentos da empresa alema H.C.Starck GmbH e também das inglesas

GoodFellow e NewMet Ltd., sendo que a opcao foi pela proposta desta Ultima uma vez que apresentava
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valores mais acessiveis. A proposta para 0 material em pé da NewMet Ltd. surgiu no mesmo dia em
que o orcamento para a producao dos 20 provetes por LASER cladding foi recebido, tendo-se procedido
a aceitagdo do orcamento da IK4-TEKNIKER para a producao (incluindo placas de titanio) e
encomendado os p6s a NewMet Ltd., no dia de 26 de maio, dia em que se receberam ambas as

propostas.

De referir que os pos de tantalo e titanio foram encomendados a NewMet Ltd., visto esta empresa ter
apresentado, como é visivel no orgamento (ver ANEXO E), um prazo de entrega muito mais reduzido
(2-3 semanas), para além do preco competitivo e vantajoso, comparando com o orgamento
apresentado pela IK4-TEKNIKER em relacdo aos poés, cujo valor se manteria ha mesma elevado
mesmo com reducéo de quantidade de material encomendada, que foi reduzida por se ter passado a

uma producéo de 20 provetes para minimizar os custos elevados do material.

Os po6s foram enviados diretamente do fornecedor NewMet Ltd. para o centro tecnolégico 1K4-
TEKNIKER, tendo os mesmos chegado dia 19 de junho. Dia 3 de julho iniciaram-se os testes iniciais
para afinacdo dos parametros do processo, tendo o trabalho de producéo efetiva dos 20 provetes de
Til0Ta apenas comecado dia 19 de julho principalmente devido a compromissos do centro tecnolégico
nas duas semanas que antecederam a producdo. Durante este lapso temporal, desde a entrega dos
pos, foram trocados varios emails e efetuadas reunides via Skype com o Sr. Josu Leunda, tendo em

vista ndo so a agilizagdo do processo como também garantir o melhor trabalho final.

Os 2 blocos de revestimento da liga Til0Ta produzidos pelo centro tecnolégico IK4-TEKNIKER, dos
quais se cortaram por eletroerosdo por fio os provetes e também as amostras para os ensaios de

dureza, foram recebidos em 25 de julho.

O corte dos provetes finais por electroerosédo por fio foi adjudicado a empresa portuguesa JDEUS, S.A.,
que ndo cobrou pelo trabalho realizado, iniciando o mesmo logo que tiveram disponibilidade ap6s a
entrega dos blocos no dia 27 de julho ao Eng. Eduardo Pimentel, responsével pelo corte. O corte do
primeiro conjunto de provetes provenientes de um bloco foi terminado dia 1 de agosto e recolhido nesse
mesmo dia. O corte do segundo mais o corte das amostras para dureza foi terminado dia 3, recolhendo-

os nesse dia. Isto permitiu ainda a realizacdo de ensaios antes do periodo de férias da faculdade.

3.2 Procedimento dos Ensaios de Dureza com Micro Indentagcao

O conceito de dureza (propriedade mecéanica) de um material € definido como a medida da resisténcia
apresentada pelo material a uma deformagédo plastica localizada (como exemplo, uma indentagao

pequena ou um risco) [58].

Determinar a dureza tem como objetivo saber se o material atingiu uma certa condigdo metalirgica
e/ou mecanica, podendo até servir para fazer uma aproximacao, pouco rigorosa, do valor da tenséo de
rotura (UTS) do material. Os ensaios de dureza (0s mais usados na industria séo os ensaios de dureza
Vickers, Brinell e Rockwell) sdo dos mais utilizados a nivel industrial, principalmente na industria

metalomecanica. As aplicacdes dos ensaios de dureza englobam a determinacdo aproximada de
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caracteristicas de ductilidade e resisténcia dos materiais, o controlo de qualidade em tratamentos

térmicos e mecanicos, em processos de enformacéo plastica e em certas etapas de fabrico [52].

3.2.1 Preparacao das amostras

O procedimento de preparacdo das amostras para determinacdo da dureza da liga Til0Ta produzida
por LASER cladding seguiu a norma ASTM E3-95 [59] e foi quase inteiramente executado no
Laboratorio de Processamento Técnico de Materiais e no Laboratério de Caracterizagcdo de Materiais,
ambos no DEMI — Departamento de Engenharia Mecéanica e Industrial da FCT-UNL — Faculdade de
Ciéncias e Tecnologia da Universidade Nova de Lisboa, tendo apenas o corte das amostras sido
executado na empresa JDEUS, S.A..

Foram preparadas 3 amostras para o estudo da dureza da liga. A preparacéo iniciou-se com o corte
para a obtencéo das amostras da liga, efetuado na maquina de eleroeroséo por fio GF AgieCharmilles
CUT 30 P da GF Machining Solutions existente na JDEUS, S.A. (Figura 3.13).

Figura 3.13-Maquina de eletroeroséo por fio (wire-EDM) AgieCharmilles CUT 30 P da JDEUS, S.A (cortesia do
Sr. Engenheiro Eduardo Pimentel da JDEUS, S.A.)

As amostras foram cortadas com forma cilindrica de 20 mm de didmetro (dimenséo de acordo com a
norma ASTM E3-95 ja referida [59]), sendo a sua altura constituida por cerca de 4 mm da liga Til0Ta
(espessura que restou de um dos blocos de revestimento da liga, apds obtengéo dos provetes) e pela
espessura da placa de titdnio grade 2. Na Figura 3.14 apresenta-se a esquerda a parte que restou,
depois de obtidos os provetes, do bloco de revestimento da liga depositado na placa de titanio grade 2
de onde se extrairam as amostras. A direita ainda na Figura 3.14, apresentam-se as amostras ja
destacadas viradas com a face de TilOTa para cima onde se determinou a dureza, apos polimento, ja
que a face contraria pertencia a base de titanio.
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Figura 3.14-Parte restante, aps corte dos provetes, do bloco de revestimento da liga Til0Ta depositado sobre a
placa base com identificagcdo do corte das amostras (a esquerda na figura) e amostras destacadas (a direita na
figura)

Na Figura 3.15 sdo demonstradas as amostras viradas ao contrario, com a face de titanio grade 2 para

cima, onde se fez a identificacdo das mesmas, sendo esta face contraria a face da liga Til0Ta.

Figura 3.15-Amostras para determinacéo da dureza com a base de titanio grade 2 evidenciada

De referir que a opgao de retirar as amostras para os ensaios de dureza, ndo s6 da parte restante do
bloco de revestimento da liga mas também da placa base (substrato), deveu-se ao facto de, como
indicado pelo Eng. Eduardo Pimentel, o fio de latdo usado na eletroerosédo ndo dar garantia de permitir
destacar apenas a restante parte do bloco de Til0Ta do substrato de titdnio onde estava depositado,
sem lhe retirar grande parte da sua espessura, uma vez que o que restou do bloco apresentava uma

espessura pequena.

ApOs o corte das amostras, ja no Laboratorio de Processamento Técnico de Materiais procedeu-se a
preparacdo da mistura da resina (EpoxiCure™ 2 Epoxy Resin 20-3430-064) com o endurecedor
(EpoxiCure™ 2 Epoxy Hardener 20-3432-016), ambos da BUEHLER (Figura 3.16), mistura esta que
apos o seu endurecimento constituiu a designada montagem das amostras (denominacdo encontrada
na norma ASTM E3-95 [59]). Esta realizagdo da montagem das amostras permitiu que as amostras
coubessem nos locais que Ihes estavam destinados no porta-amostras da maquina de lixar/polir

utilizada apés endurecimento da mistura.
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EpoxiCure™ 2
Epoxy Resin
20-3430-064

- MEW FORMULA: Mix with Eppon €

EpoxlC‘Jre" 2
Epoxy Hardener
20-3432-016

Figura 3.16-Resina e endurecedor utilizados na mistura que permitiu a realizagdo da montagem das amostras

A mistura foi feita numa propor¢éo de 3 copos de medi¢do de resina para 3 de endurecedor, ndo
podendo exceder-se esta propor¢éo devido ao aquecimento que assim se podia provocar no recipiente
onde foi feita a mistura. Os copos usados na medi¢&o da resina e do endurecedor que constituiram a
mistura podem ser visualizados na Figura 3.17.

- s

» --“"w

Figura 3.17-Copos de medicdo da quantidade de resina (a direita na figura) e do endurecedor (a esquerda na
figura) necessérios a mistura

A mistura foi batida num recipiente com uma batedeira. Encheram-se em seguida copos com a mistura,
nos quais ja estavam colocadas as amostras no fundo dos mesmos (Figura 3.18) e onde posteriormente
a resina endureceu, ficando feita a montagem das amostras, como ja referido. Estes copos foram
previamente untados com vaselina nas zonas de contacto da mistura com o copo para facilitar o

posterior desenformar. Foram utilizados um total de 3 copos, um para cada uma das amostras da liga.

Figura 3.18-Copos com a mistura de resina e endurecedor a envolver as amostras ainda no processo de
endurecimento da mesma

ApOs o endurecimento da mistura nos copos, que demorou por volta de 12h, as amostras incluidas no
interior e junto a uma das superficies planas das formas cilindricas que constituiram a montagem das
amostras, cuja forma cilindrica derivou do endurecimento da mistura nos copos também de geometria
cilindrica (ver Figura 3.19), foram lixadas no Laboratério de Caracterizacdo de Materiais. Para o efeito
utilizou-se a roda de lixar/polir EcoMet™ 250 da BUEHLER complementada com uma cabeca

AutoMet™ 250 com um porta-amostras que permitiu lixar/polir em simultdneo as 3 amostras com
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rotacdo automatica do porta-amostras contraria a da lixa/pano de polir. A utilizagdo desta cabeca
permitiu ainda a aplicagdo de uma carga constante e central nas amostras de forma automética. As
duas maquinas da BUEHLER referidas, montadas e a funcionar em conjunto podem ser visualizadas
na Figura 3.20. O processo de lixar das 3 amostras iniciou-se com uma das lixas de maior gréao

disponivel no laboratdrio, prosseguindo até a de grdo mais fino.

Figura 3.19-Amostras secas antes e ap6s o desenformar das mesmas

Figura 3.20-Conjunto roda de lixar/polir EcoMet™ 250 e cabeca AutoMet™ 250 da BUEHLER a suportar as 3
amostras a serem lixadas (Laboratdrio de Caracterizagdo de Materiais)

Os papéis de lixa da BUEHLER e da HERMES utilizados foram o 240, 320, 400, 600, 1200, 2500,
aumentando a sua numeragdo com o aumento do refinamento do gréo da lixa. Na Figura 3.21 podem

ser visualizadas as lixas de menor e de maior nimero utilizadas nas amostras.
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Figura 3.21-Papel de lixa 240 da BUEHLER (a esquerda na figura) e 0 2500 da HERMES (a direita na figura)

Aquando da mudanca de lixa, foi-se visualizando no microscopio do Laboratério de Caracterizacao de
Materiais se o0s riscos encontrados nas amostras estavam paralelos entre si. Caso isso néo
acontecesse ou caso se visualizassem riscos nas amostras mais escurecidos que 0s outros, pela sua
maior profundidade, continuava-se a utilizar a mesma lixa ou até uma lixa de maior gréo (a anterior com
menor numeracdo) no caso de haver grande contraste de profundidades ou até de larguras,
uniformizando os riscos provocados nas amostras. As amostras foram sempre lavadas e passadas por
um jato de ar seco para as secar, antes de serem visualizadas no microscopio. O microscépio utilizado
foi 0 OLYMPUS CX40, apresentado na Figura 3.22, que possui objetivas que permitem ampliar a
imagem em 5, 10, 20 e 50x, uma camara digital acoplada OLYMPUS DP21 que permite a transferéncia
das imagens para o PC para depois as captar e transferir para uma flash drive e um regulador de
luminosidade OLYMPUS THS3 (ao centro da Figura 3.22).

Figura 3.22-Microscopio OLYMPUS CX40 (Laborat6rio de Caracterizagdo de Materiais)

No final de utilizar toda a sequéncia de lixas e apos verificacdo da uniformidade dos riscos nas
amostras, passou-se ao seu polimento com o pano de polir MicroFLoc da BUEHLER que se introduziu
também na roda de lixar/polir e ao qual se adicionou pasta diamantada de diamantes mono cristalinos

da BUEHLER, inicialmente de 3 ym passando-se posteriormente para a de 1 uym pela dificuldade que
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a liga apresentou em ser polida. Além da pasta diamantada, durante o polimento utilizou-se sempre

lubrificante para evitar o aquecimento em excesso das amostras (Figura 3.23 e Figura 3.24).

Figura 3.23-Polimento a ser realizado com o pano de polir (rosa) e pasta diamantada de 3 um e lubrificante
usados (ambos na parte inferior direita da figura) — Laboratério de Caracterizagdo de Materiais

Figura 3.24-Pasta diamantada de 1 um utilizada no polimento

ApOs o polimento lavaram-se as amostras e secaram-se com um jato de ar seco, visualizando-as depois
no microscopio para confirmar que as mesmas se encontravam uniformes, sem observacgédo de riscos
ainda possiveis de eliminar.

No decorrer deste processo, garantiu-se que as amostras foram lixadas e polidas até ao maximo de 3
mm, dimenséo inferior & espessura do bloco de Til0Ta que restou depois do corte dos provetes que
constiuiu a parte de Til0Ta das amostras. Para tal, marcou-se essa dimenséo desde o topo de Til0Ta
da amostra, como se pode observar na amostra 2 na Figura 3.25, para se garantir que a determinacao
da dureza era feita na liga de TilOTa produzida por LASER cladding e néo no titanio grade 2 ou numa

mistura dos dois materiais, se fosse feita numa zona em que existisse difuséo de material.

Figura 3.25-Amostra 2 apés polimento, evidenciando o risco que delimita a altura de 3 mm, medida desde o topo
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3.2.2 Ensaios

No procedimento dos ensaios para a determinacdo da dureza por micro indentacédo da liga Til0Ta
produzida por LASER cladding, realizados no Laboratério de Caracterizacao de Materiais, foi seguida
a norma ASTM E384-16 [60]. De acordo com o procedimento descrito na norma, para a determinacao
da dureza por micro indentacao, foi necessaria a realizagcdo de indentac6es de pequenas dimensoes,
com aplicacdo de cargas de magnitude relativamente baixa nas amostras previamente preparadas,
quando comparadas com as dos ensaios de dureza tradicionais. A partir da medi¢cdo dos comprimentos
das diagonais das micro indentagdes foi possivel determinar a dureza Vickers (HV) das amostras
recorrendo a férmula (3.1) referida na norma [60] e computada pelo durémetro usado, que se apresenta

em seguida,
HV = 1854.4 x P/d? (3.1)

com P a significar a forca aplicada em gf e d a significar a média do comprimento das diagonais da

indentacdo em pm [60].

Foram assim executadas 6 micro indentacdes nas 3 amostras da liga, sendo que na primeira amostra,
a primeira indentacao foi executada para determinar a distancia minima normalizada entre indentactes
consecutivas, como indica a norma ASTM E384-16 [60], tendo essa distancia normalizada sido também
utilizada nas amostras seguintes. A distancia minima normalizada da indentagdo a extremidade da
amostra, também foi garantida ao selecionar o centro da amostra para inicio das indentagdes, como se
explica mais adiante. As indentagfes foram realizadas com aplicacdo de uma carga de 0,5 kgf e um
tempo de indentacdo de 10 segundos. O durdmetro utilizado nestes ensaios foi o Mitutoyo Micro
Hardness Testing machine HM-112 (Figura 3.26), com objetivas que ampliam a imagem visualizada
em 10 e 50x e um indentador Vickers de diamante com geometria piramidal. O durémetro tem também
associada uma consola com um display que permite a atribuicdo de comandos ao durémetro e a
visualizagéo de informacgfes como a forca aplicada, tempo de indentacdo e ainda os comprimentos das
diagonais e durezas medidas para cada indentacao, calculadas pelo durémetro a partir da férmula (3.1).
O durdmetro esta ligado a um software que permite também a visualizagao do valor medido para o
comprimento das diagonais e da dureza para cada indentac&do, bem como da posicdo da indentacéo
segundo o referencial indicado, permitindo a transferéncia desses dados para uma flash drive para

posterior tratamento dos mesmos.
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Figura 3.26-Durémetro Mitutoyo HM-112 com a consola associada (a direita na figura) — Laboratério de
Caracteriza¢do de Materiais

Antes da determinagéo efetiva da dureza da primeira amostra, foi necessario realizar a verificacdo da
calibracdo do durémetro com o bloco padrédo fornecido para o efeito, apresentado na Figura 3.27.
Depois de ligado o durémetro, introduziu-se o bloco padrdo na base onde se introduziram
posteriormente as amostras, apertaram-se as garras de forma a segurar o bloco numa posi¢éo central
da base, regulou-se a focagem e fez-se uma indentacdo no bloco com a forca indicada pelo fornecedor
para verificar a calibracdo. Para essa verificacdo, mediram-se as diagonais da indentacdo e obteve-se
a dureza do bloco. A dureza Vickers indicada para o bloco pelos fornecedores foi de 700 HV 0,3, em
que 0,3 corresponde a forca aplicada de 0,3 kgf. O valor obtido para a dureza do bloco padréo foi de
701,8 HV 0,3, o que indicou que a maquina se encontrava calibrada, ja que a pequena diferenca pode

ter sido devida a grande quantidade de indentacdes ja realizada no bloco.

Figura 3.27-Bloco padréo usado para a verificagdo da calibragdo do durémetro

Descrevendo o procedimento seguido para a determinacao da dureza da amostra inicial, 0 mesmo
comecou com a introducdo da amostra entre as garras do durbmetro, ajustando-se as mesmas para
prender a amostra numa posigdo central da base do durémetro onde se coloca a amostra. Prosseguiu-
se com a regulagdo da altura da amostra face as objetivas e indentador até se obter uma visualizagdo
focada da imagem através da objetiva de ampliacéo de 10 ou 50x. Esta regulacéo foi feita aproximando
a amostra das objetivas e do indentador, tendo sempre em atencdo que a objetiva de maior ampliagdo
(com maior comprimento) nao poderia tocar na amostra.
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Em seguida, com auxilio da visualizagdo através da ocular do equipamento, vista em pormenor na
Figura 3.28, e apos regulagdo dos dois micrometros que permitem variar o posicionamento das
amostras em x e y, centrou-se a amostra na visualizacdo fornecida pela ocular, identificando-se o centro
aproximado da amostra ao qual se atribuiu a posi¢éo zero do referencial, carregando no botdo do meio

existente nos 2 micrometros para esse efeito (Figura 3.29).

Figura 3.28-Ocular do durémetro Mitutoyo HM-112

7mcr6motro responsavel pela
movimentagao da amostra
em x (esquerdal/direita)

Botdo para indicar o
zero do referencial
na amostra S :

Micrometro responsavel
pela movimentacéo da
amostra em y (frente/tras

el

Figura 3.29-Visualizagdo dos micrémetros instalados no durometro responséaveis pela movimentacao
bidimensional da amostra e indicagdo do botdo para indicacéo do zero na amostra

Teve ainda de se indicar o zero referente a distancia entre as linhas pretas que permitiram a posterior
medicdo pelo durometro do comprimento das diagonais das indentagfes. O posicionamento destas
linhas foi visualizado através da ocular, tendo este passo sido realizado com recurso a utilizagdo da
objetiva 50x. Para fixar este zero referente as linhas de medi¢ao, com o botao esquerdo e direito nas
laterais da ocular do durémetro com funcéo de reguladores da posi¢cdo das linhas (de cor cinzenta,
visiveis anteriormente na Figura 3.28), ajustaram-se as posi¢cdes das referidas até estas se
encontrarem sobrepostas. Assim que ficaram nesta posi¢do, indicou-se ao durémetro o zero da

distancia entre as linhas, através de um botédo na consola do durémetro.

Um esquema da utilizacdo das linhas pretas de medicdo para a posterior medi¢cdo do comprimento das
diagonais das indentagBes, conforme foi observada durante os ensaios através da ocular, é
apresentado na Figura 3.30, sendo o esquema adaptado do manual de instrugées do durémetro

Mitutoyo HM-112.
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Linhas de medigédo das
”7 diagonais das indentagées

Figura 3.30-Esquema do que se visualiza através da ocular durante a utilizagdo das linhas pretas para medicao
do comprimento das diagonais de uma indentacdo (adaptado do manual de instru¢des do durémetro Mitutoyo
HM-112)

Depois de passar da objetiva de 50x para o indentador, posicionando-o por cima da amostra, procedeu-
se ao efetivo inicio das indenta¢6es na posi¢céo zero indicada depois de se carregar no botéo na consola
gue permite dar inicio as indenta¢cdes. Um esquema, retirado da norma ASTM E384-16 [60], do

indentador Vickers e da indentacéo produzida é apresentado de seguida na Figura 3.31.

"""" 15>

Figura 3.31-Indentador Vickers (na parte superior da figura) e a indentacéo produzida pelo mesmo (na parte
inferior) com as duas diagonais representadas por di e dz (adaptado de [60])

Esta primeira indentacao foi iniciada no zero ja estabelecido no plano xy, ao centro da amostra de 20
mm de didmetro, tendo sido possivel, a partir desta indentacdo, determinar o comprimento das suas
diagonais e aplicar ao comprimento medido (por seguranca considerou-se o da diagonal maior) um
fator multiplicativo de 2,5. O produto majorado dos 2,5 com a dimensédo dessa diagonal constitui a
distancia minima recomendada pela norma ASTM E384-16 [60], ou seja, a distancia minima entre a
posicao da indentacdo e a extremidade da amostra e também a distancia minima entre indentacdes

consecutivas (Figura 3.32).

2.5dv

—
& &

2.5 dV
1

Figura 3.32-Distancias minimas recomendadas para a indentacao Vickers, com dV a significar Vickers diagonal
(adaptado de [60])
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Pelo facto desta indentacéo inicial ter sido executada ao centro da amostra com raio de 10 mm, como
nas 2 amostras seguintes, garantiu-se desde logo para esta primeira indentacdo a distancia minima
recomendada no que respeita a distancia entre indentagéo e extremidade da amostra. Assumindo que
normalmente o comprimento das diagonais ndo ultrapassa 100 ym e fazendo uma majoracao do valor
da diagonal para 100 um e aplicando-lhe um fator de 2,5, a distdncia minima normalizada seria 250 ym
= 0,25 mm, pelo que esta distancia ficou desde logo garantida com os 10 mm (raio da amostra) de
distancia do local da primeira indentacéo a extremidade da amostra. Posteriormente verificou-se apés
a medida do comprimento das diagonais da primeira indentagdo que a distancia minima normalizada a
extremidade seria um valor majorado de 0,16 mm, abaixo de 0,25 mm, confirmando a normalizagdo da

distancia da primeira indentacéo a extremidade.

ApOs o término de aplicacdo da carga que produziu a indentagdo, passou-se de novo para a objetiva
de 50x e visualizou-se a indentacéo obtida através da mesma. Com os bot6es reguladores presentes
na ocular posicionaram-se as linhas pretas (perpendiculares a uma das diagonais), de acordo com
esquema ja apresentado na Figura 3.30, por forma a ndo haver passagem de luz entre vértices da
indentacao e linhas. Depois de posicionadas as linhas, o durémetro fez a medigdo do comprimento da
primeira diagonal D1 - diagonal horizontal. Rodando a ocular a 90° anti-horérios, foi executado 0 mesmo
procedimento de ajuste das linhas a outra diagonal da indentacdo e obtido o valor do comprimento
dessa segunda diagonal D2. Além do comprimento das diagonais, o durémetro forneceu ainda ao PC
as coordenadas da indentacéo e o valor da dureza Vickers, com recurso a computacao da formula (3.1)

ja apresentada anteriormente que utiliza o valor da for¢ca e a média dos comprimentos das diagonais.

Os comprimentos das diagonais obtidos para esta primeira indentacdo no centro da amostra foram
61,13 ym para D1e 60,64 ym para D2 e a dureza obtida foi 250,1 HV 0,5. Sendo esta a primeira
indentacdo executada na primeira amostra, a mesma serviu de referéncia como ja foi referido, para a
determinacéo da posicdo normalizada das indenta¢gfes seguintes. Depois de ter sido aplicado o fator
multiplicativo & medida da diagonal maior da indentacdo obtida (2,5 x 61,13 = 152,825 um), as
indentacdes efetuadas a seguir nessa amostra tiveram ja posicdes que cumpriram a distancia
normalizada entre indentacfes consecutivas, uma vez que todas as indentacdes foram executadas a
partir da primeira com incrementos de posi¢cdo em y de 0,16 mm, valor que foi majorado face a diagonal
maior multiplicada por 2,5 (152,825 ym = 0,152825 mm < 0,16 mm). Este incremento foi executado
com o micrémetro que permite variar a posicdo em y com a objetiva de 50x por cima da amostra. As

indentacdes piramidais efetuadas numa amostra podem ser visualizadas na Figura 3.33.

Figura 3.33-Micrografia da amostra polida com a identificacao das micro indenta¢gfes afastadas em y de 0,16 mm
(primeira indentacé@o na base da micrografia)
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Além da primeira, as outras 5 indentagGes também cumpriram a distancia minima normalizada face a
extremidade da amostra (0,16 mm como a distancia entre indenta¢gfes consecutivas), uma vez que o
centro da ultima indentacao distanciou-se apenas 0,8 mm em y do centro da primeira. Assim, ndo se
verificou uma diferenca significativa de posicdo em relacdo a primeira que ponha em causa o0
cumprimento dos 0,16 mm de distancia normalizados da indentacdo a extremidade, uma vez que esta
Gltima indentacdo se encontra a aproximadamente 9,2 mm de distdncia minima a extremidade,

conforme esquema apresentado na Figura 3.34.

Distdncia minima da indentacdo
mais proxima da extremidade, a
extremidade

« Ultima indentackio

* g0 indentacgéo

E
E
=
=
1
g
o
14

Figura 3.34-Esquema da posi¢do da primeira e Ultima indentacdes na amostra

O procedimento aqui descrito repetiu-se para todas as amostras a partir do que se seguiu a verificagdo
da calibracdo do durémetro, tendo apesar disso sido utilizadas nas restantes amostras as distancias
normalizadas obtidas na primeira indentacdo desta primeira amostra, pelo facto das diagonais obtidas

na primeira indentacdo das restantes serem semelhantes.

3.3 Procedimento dos Ensaios de Tracao

Os ensaios de trac@o dos provetes normalizados foram realizados no Laboratério de Andlise Térmica
e Mecénica do CENIMAT — Centro de Investigacdo de Materiais da FCT-UNL na maquina de ensaios
mecanicos universal Shimadzu AG-50kNG para tracdo, compressao e flexdo com 50kN de capacidade
de carga maxima (Figura 3.35), associada a um computador com o software Trapezium2. Os ensaios
foram realizados a temperatura ambiente como é indicado na norma ASTM E8/E8M-09 [57] de onde

foram também retiradas as dimens6es normalizadas para os provetes utilizados.
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Figura 3.35- Maquina de ensaios mecanicos universal Shimadzu AG-50kNG (Laboratério de Andlise Térmica e
Mecanica)

A aplicacé@o do ensaio de tragdo aos provetes de TilOTa visou a determinacao, a partir da analise das
curvas tensao-extenséo obtidas, das propriedades mecéanicas desta liga feita pelo processo de LASER
cladding, nomeadamente do médulo de Young, da tensao de cedéncia (a 0,2% de extenséo), da tenséo

de rotura (UTS) e ainda da extenséo de cedéncia e extensdo de rotura.

Os ensaios de tracao foram executados em 6 provetes extraidos de um dos blocos produzidos da liga
Til0Ta, identificados com uma numeracgdo de 1T a 6T. Todos estes 6 provetes foram retirados da
mesma altura do bloco (mesma “fatia” de 6 mm) tendo alguns deles sido retirados de um local mais

central da “fatia” e outros de mais perto da extremidade, como se observa na Figura 3.36.

Figura 3.36-Indicacéo da posicao de onde os provetes 1T a 6T (a esquerda na figura) foram destacados da
"fatia" de 6mm retirada do bloco (a direita na figura).

Descrevendo o procedimento seguido durante o ensaio de tracdo de um dos provetes, comegou por se
ligar o computador e também a unidade de alimentacdo da maquina. Em seguida, desenharam-se no
provete com auxilio de um esquadro, marcas que delimitaram o comprimento em que a sua secgao era
a mais reduzida e marcas indicativas do limite até ao qual cada garra podia agarrar o provete, sendo

todas as marcas (pretas) visiveis na Figura 3.37.
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Comprimento limite até
onde a garra podia agarrar

Comprimento em que a
seccao era a mais reduzida

Comprimento limite até
onde a garra podia agarrar

Figura 3.37-Exemplo de um provete com as marcas mais interiores que delimitaram o comprimento do provete
em que a sua seccao era a mais reduzida e marcas mais exteriores indicativas do limite até onde cada garra
podia agarrar o provete

Depois de medido o comprimento do provete em que a sec¢do era a mais reduzida possivel (entre as
marcas pretas limite marcadas, as mais interiores), e a espessura e largura dessa seccao, dimensdes
estas necessarias ao software Trapezium?2 para o inicio do ensaio, introduziu-se o provete nas garras
da maquina. Ao introduzir o provete nas garras, centrou-se primeiro o0 mesmo no centro da largura da
garra superior, de modo que a garra ndo ultrapasse a marca preta indicativa do comprimento limite até
onde podia agarrar, como € visivel na Figura 3.38. A seguir, depois de apertada (ndo até ao limite) fez-
se descer a garra, segurando ja o provete, até mais perto da garra inferior, centrado de novo o provete
com o centro da largura da garra inferior sem que esta, ao apertar o provete na sua parte inferior,

ultrapassasse a marca preta indicativa do limite estabelecido até onde a garra podia apertar o provete.

Centro da largura da
garra (evidenciado
com uma risca azul),
utilizado para centrar
o provete

~ Centro da largura do
provete (ponto preto)

Figura 3.38-Procedimento para centrar o centro da largura da garra (evidenciado o centro na régua da garra a
azul) com o centro da largura do provete (indicado com um ponto preto) sobre a marca preta (linha preta
superior) executado nas 2 garras

Depois de efetuados todos os ajustes na posigdo do provete, as duas garras foram apertadas até ao

maximo, puxando o manipulo da garra superior e o da garra inferior (Figura 3.39).
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Figura 3.39-Exemplo de um provete inserido nas garras com as mesmas ja completamente apertadas

Depois do provete estar completamente introduzido nas garras, abriu-se o software Trapezium2 e o
chamado método de ensaio do Trapezium2 criado antes de introduzir o provete nas garras, utilizado
também em todos os 5 ensaios seguintes. Neste método foram indicadas caracteristicas do ensaio
necessérias para fornecer a maquina, nomeadamente o tipo de ensaio (tracdo), o limite de tenséo de
45 kN que a maquina podia aplicar abaixo do limite de carga maxima da mesma, a velocidade de
alongamento de 3 mm/min e as medidas da secc¢éo do provete (espessura e largura) e o comprimento
onde o provete apresentava a sec¢cdo mais reduzida. Com o método ja aberto no Trapezium2 onde as
caracteristicas do ensaio estavam ja definidas e guardadas, indicou-se a este software que se queria
iniciar o ensaio e para isso teve de se levar a zero o valor da for¢a e extensao aplicada pela maquina

clicando-se, por fim, no botdo do software que permitia a confirmacédo do efetivo inicio do ensaio.

Terminado este primeiro ensaio, foi preciso retirar o provete das garras (como o visivel na Figura 3.40),
anotaram-se em seguida as medidas ap6és fratura da sec¢do mais reduzida e o comprimento apds
fratura onde essa secg¢do ocorre, e exportaram-se para um ficheiro .txt os dados de forca e
deslocamento obtidos no ensaio até ao momento da fratura. Estes dados foram posteriormente
copiados para um ficheiro .xlIs para proceder ao tratamento dos dados no Excel, dando-se em seguida

indicagdo ao software para terminar o ensaio.

Figura 3.40-Exemplo de um provete fraturado ap0s ter sido retirado das garras (escala da régua em cm)

Como anteriormente referido, nos seguintes 5 ensaios de tracdo foi seguido 0 mesmo procedimento

descrito acima a partir do desenho das marcas pretas no provete, tendo ja para os restantes ensaios
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um método criado, que abreviou a execugdo dos mesmos porque ndo foi necessaria a definicao das
caracteristicas do ensaio, sendo s preciso abrir 0 método para novo ensaio e indicar as dimensdes

novas do provete, se variassem.

3.4 Procedimento dos Ensaios de Fadiga

No que diz respeito aos ensaios de fadiga, estes foram realizados em 12 provetes, 9 extraidos do bloco
da liga Ti10Ta ainda nédo utilizado nos ensaios de tragcéo, e 3 do primeiro bloco de onde se extrairam
também os 6 provetes testados a tracdo. Na Figura 3.41, & direita no topo, é possivel visualizar a
localizacéo dos 9 provetes (numerados de 1F a 9F) na “fatia” de 6 mm com a mesma espessura da
“fatia” cortada do primeiro bloco de onde se extrairam os restantes 3 provetes, numerados de 10F a
12F (a esquerda no topo da Figura 3.41). Todos os provetes foram extraidos aproximadamente de uma
mesma altura de cada bloco, altura de onde foram cortadas cada uma das “fatias” de 6 mm, sendo o

corte de uma das “fatias” a partir de um dos blocos evidenciado também na Figura 3.41.

10F 11F 12F

Evidéncia do corte de uma

das “fatias” de onde foram

extraidos os provetes para
0s ensaios de fadiga

Figura 3.41-Indicagdo da posicédo de onde os provetes 1F a 12F (no topo da figura) foram extraidos das 2 "fatias"
de 6 mm retiradas cada uma de um dos 2 blocos da liga, evidenciando o corte de uma das “fatias”

Os ensaios de fadiga foram realizados noutra maquina de ensaios universal (também a temperatura
ambiente), mais precisamente na servohidraulica Instron 1342 associada a um controlador Instron 8800
(Figura 3.42), existente no Laboratério de Mecéanica dos Meios Sélidos do Departamento de Engenharia
Mecénica da ESTS-IPS — Escola Superior de Tecnologia de Setubal do Instituto Politécnico de Setubal.
O controlador associado permitia para além de fornecer os inputs a maquina, acompanhar o andamento
do ensaio em termos de ciclos, de carga aplicada e alongamento a ocorrer em cada instante.
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Figura 3.42-Maquina de ensaios universal servohidraulica Instron 1342, associada ao controlador Instron 8800 (&
direita na figura) — Laboratério de Mecéanica dos Meios Soélidos

Relativamente ao procedimento seguido nestes ensaios, este foi muito semelhante aos de tracdo no
que toca a preparagdo dos provetes para 0 ensaio e a prépria colocagdo dos mesmos nas garras. No
procedimento seguido nos ensaios de fadiga, desde o desenho das marcas indicativas do limite até ao
qual cada garra podia agarrar o provete, até ao aperto final das garras, todas as etapas intermédias
foram muito semelhantes as seguidas para os ensaios de tracdo. No entanto, ao contrario do que
ocorreu nos ensaios de tracdo, nao se utilizou nenhum software para fornecer os inputs necessarios a
magquina para o inicio de cada ensaio, tendo esses dados sido fornecidos através do controlador
referido. Apos feita a ligagdo da maquina e do controlador, para cada ensaio foi dada indicacdo ao
controlador do tipo de ensaio a realizar. Para todos os provetes foi indicado a maquina que a mesma
realizasse ensaios do tipo ciclico com onda sinusoidal, isto porque nos ensaios de fadiga executados
com carga axial no presente trabalho, fez-se variar a forga/tensdo (carga) aplicada ao longo do tempo
de acordo com um ciclo de amplitude de carga constante repetido (Figura 3.43), ciclo este em que a

tensdo/forca maxima e a minima é de tracao (R = 0,5 > 0) e que € descrito por uma fun¢éo sinusoidal.

Figura 3.43-Ciclo de amplitude de tens&o constante repetido (adaptado de [52])

Adicionalmente, teve também de se indicar para cada ensaio, a média e a amplitude da carga do ciclo

de fadiga a exercer em cada provete, sendo a amplitude constante do ciclo garantida pela nao variacao
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da amplitude imposta. As forcas indicadas para cada provete como média e amplitude do ciclo de
fadiga, foram calculadas para cada provete consoante as forgas maximas e minimas obtidas
previamente para serem aplicadas em cada um. De notar que cada provete teve uma forca maxima e
minima diferentes e consequentemente uma média e amplitude do ciclo diferentes. Isto pela razéo de
que para cada 4 provetes se considerou um mesmo patamar de tensdao nominal maxima para a
obtencgédo da curva S-N mas para cada um desses 4 provetes, uma vez que a area da secgao transversal
variava ligeiramente entre eles, a forca maxima aplicada teve de variar para que a tensao nominal
aplicada a cada um correspondesse ao patamar de tensao requerido. O mesmo se coloca para o0 caso
da forca minima obtida, uma vez que a obtencdo dessa a partir da tensdo nominal minima (calculada
a partir da tensdo nominal maxima e do R), necessita do valor da area transversal do provete, que
variou de provete para provete. Deu-se ainda indicagdo a maquina da velocidade do ensaio, que foi de
20 Hz, e ainda de um limite de segurancga para a for¢a e alongamento, iniciando-se de seguida cada

ensaio.

No decorrer dos ensaios, foi possivel ir verificando através do display do controlador o nimero de ciclos
contabilizado em cada ensaio, bem como as for¢as/alongamentos instantaneos e os valores maximos
e minimos registados para as mesmas o que permitiu verificar, principalmente, se a forca minima e
maxima estavam a ser atingidas. Terminado cada ensaio, foi registado o nimero de ciclos até a fratura

do provete para posterior obtencdo da curva S-N caracteristica da liga.

Este procedimento foi seguido para os 12 provetes, divididos em 3 grupos de 4 provetes (3 de um bloco
e 2 do outro), sendo cada grupo ensaiado a fadiga a um de 3 patamares de tensdo nominal maxima
diferente (650, 550, 450 MPa), para possibilitar a obtencdo da curva S-N com 3 pontos correspondentes
ao numero médio de ciclos para cada uma das 3 tensdes nominais maximas. Esta curva permite

analisar os resultados dos ensaios de fadiga e caracterizar a vida a fadiga da liga Til0Ta e é

apresentada mais adiante.

Apresenta-se em seguida a Tabela 3.3 com as dimensdes da secc¢éo inicial dos provetes, as tensdes
nominais maximas aplicadas em cada provete (3 patamares de tensao diferenciados por cores), que
aparecem nas ordenadas da curva S-N, as tensdes nominais minimas (obtidas a partir da R e da tensao
nominal méxima, de acordo com a relagdo (2.16) da revisdo) e as forgcas maxima e minima obtidas com
base na multiplicacdo das tensdes pela area de seccéo inicial de cada provete, de acordo com a
equacao (2.1). Como ja referido, a partir destas tensdes nominais maximas e minimas e da seccao
transversal de cada um dos 12 provetes, foi possivel determinar a forca maxima e minima a aplicar aos
provetes pela maquina, e também a média e a amplitude do ciclo em kN que foram calculados de modo
semelhante ao descrito na revisdo sobre o calculo da média das tensdes, equacao (2.14), e da
amplitude de tensédo, equacao (2.13). Os valores da média e amplitude, também apresentados na
Tabela 3.33, foram os valores de carga fornecidos ao controlador. Foram fornecidos na forma de forca
e ndo de tensdo, porque a maquina so recebe inputs de forca. De notar que a razao de tensdes R = 0,5
utilizada foi selecionada arbitrariamente, uma vez que ndo se estd a fazer um estudo de um

componente em que se conhegam as tensfes a que esta sujeito.
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Tabela 3.3-Valores necessarios ao calculo das for¢as (média e amplitude) a fornecer a maquina (valores

arredondados)

Tens_éo Tens_éo Forca Forca Média das Amplitude

Provete Espessura  Largura No,m_lnal No’m.lnal Maxima Minima Forcas de Forca
[mm] [mm] Maxima Minima [KN] [KN] [KN] [kN]

[MPa] [MPa]

1F 5,6 6,15 650 325 22,39 11,19 16,79 5,60
2F 5,75 6,1 550 275 19,29 9,65 14,47 4,82
3F 59 6,15 450 225 16,33 8,16 12,25 4,08
4F 6 6,15 650 325 23,98 11,99 17,99 6,00
5F 6 6,15 550 275 20,29 10,15 15,22 5,07
6F 6,15 6,15 450 225 17,02 8,51 12,77 4,26
7F 6,2 6,15 650 325 24,78 12,39 18,59 6,20
8F 6,25 6,2 550 275 21,31 10,66 15,98 5,33
9F 6,3 6,15 450 225 17,44 8,72 13,08 4,36
10F 6,3 6,1 450 225 17,29 8,65 12,97 4,32
11F 6,25 6,1 650 325 24,78 12,39 18,59 6,20
12F 6,2 6,1 550 275 20,80 10,40 15,60 5,20
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4 Resultados dos Ensaios e Discussao

4.1 Ensaios de Dureza

Os resultados de dureza obtidos nos ensaios de dureza Vickers com micro indentacdo devem ser
apresentados segundo a norma ASTM E384-16 [60]. Assim, é necessaria a indicacao a nivel estatistico
da média, desvio padrao e intervalo de confianca de 95% para os 3 conjuntos de valores de dureza
obtidos para as 3 amostras da liga Til0OTa, além da indicagdo do nimero de ensaios efetuados em

cada amostra e a carga aplicada em cada micro indentacéo.

Sendo assim, nestes ensaios de dureza com micro indentacdo, foram executadas 6 micro indentacdes
em cada um dos topos das 3 amostras, sendo que na realizagdo das indentagfes foi aplicada uma

carga de 0,5 kgf durante um tempo padréo de 10 s.

Apresentam-se seguidamente as Tabelas 4.1, 4.2 e 4.3 referentes aos dados recolhidos nos ensaios
de dureza Vickers com micro indentagéo dos topos das amostras 1,2 e 3 respetivamente, nas quais se
da indicacdo do valor da dureza Vickers obtida em cada micro indentacdo e das dimensfes das

diagonais (D1, D2) medidas para cada micro indentagéo.

Tabela 4.1-Valores recolhidos no ensaio de dureza Vickers com micro indentacéo para a amostra 1

Dureza

Indentacéo D1 (pm) D2 (um) Vickers
(HV)

1 61,13 60,64 250,1

2 59,83 60,32 256,9

3 61,33 60,69 249,1

4 60,34 60,66 253,3

5 61,84 60,34 248,5

6 61,48 60,09 251,0

Tabela 4.2-Valores recolhidos no ensaio de dureza Vickers com micro indentacdo para a amostra 2

Dureza

Indentacéo D1 (um) D2 (um) Vickers
(HV)

1 60,00 61,52 251,1

2 60,14 60,84 253,4

3 59,38 59,18 263,8

4 60,80 59,73 255,2

5 61,22 60,76 249,3

6 59,64 61,33 253,4
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Tabela 4.3-Valores recolhidos no ensaio de dureza Vickers com micro indentacao para a amostra 3

Dureza

Indentacéo D1 (um) D2 (um) Vickers
(HV)

1 58,12 59,34 268,9

2 57,94 59,88 267,2

3 60,15 61,35 251,2

4 60,91 61,64 247,0

5 60,09 59,78 258,1

6 59,90 58,37 265,2

Para a realizag&do do tratamento estatistico segundo a norma [60], comecou entéo por se verificar se o
conjunto de valores obtidos para a dureza em cada das 3 amostras seguia uma distribuicdo de
probabilidade, determinando posteriormente com a ferramenta Excel o intervalo de confianga de 95%
(ICqys9,) associado & distribuicdo de valores de cada amostra. Neste caso optou-se por verificar se 0s
valores de dureza seguiam uma distribuicdo normal, tendo este passo sido feito com recurso ao
software estatistico MiniTab17. Este software permite a partir do teste de Anderson-Darling aferir se o
conjunto de valores, neste caso da dureza, recolhidos em cada amostra segue uma distribuicdo
estatistica particular, fazendo-o através do desenho de graficos de probabilidade que exibem o valor
de probabilidade (valor-p ou p-value) determinado a partir da estatistica AD — pardmetro estatisticao
do teste Anderson-Darling. Sendo o valor-p superior ou igual a um « (nivel de significancia) de 0,05,
aceita-se como verdadeira a hipétese dos dados seguirem a distribuicdo de probabilidade que se esta
a testar, que neste caso foi a distribuicdo normal. Nos graficos obtidos com o software para cada
conjunto de valores de dureza medidos, é também indicada a média e o desvio padrao do conjunto de
valores para além do nimero de indentacg@es (referido como N no gréfico), do AD (pardmetro estatistico

computado pelo software que permite a obtencao posterior do valor-p) e do préprio valor-p.

Em seguida, apresentam-se nas Figuras 4.1 a 4.3 os gréficos de probabilidade obtidos que permitem
aferir sobre se o conjunto de valores recolhidos para a dureza, nos ensaios de dureza Vickers com
micro indentacao, para as amostras 1, 2 e 3 de Til0Ta respetivamente, segue ou ndo uma distribui¢do
normal. De notar que o 1Cys50, representado nos graficos pelas linhas exteriores curvas diz respeito aos
intervalos de confianca de 95% estabelecidos para cada percentil e ndo para a distribuicdo dos valores
como um todo, tendo por este facto sido feito mais a frente o calculo do ICys50, para a distribuicdo dos

valores de cada amostra.
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Figura 4.1-Grafico de probabilidade para a amostra 1 de Til0Ta
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Figura 4.2-Grafico de probabilidade para a amostra 2 de Til0Ta
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Grafico de Probabilidade das Durezas para a Amostra 3 de Ti10Ta
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Figura 4.3-Grafico de probabilidade para a amostra 3 de Til0Ta

Como se pode observar nos graficos anteriores (Figuras 4.1 a 4.3), cada um dos 3 conjuntos de valores
medidos para as durezas (um em cada topo de cada uma das amostras) pode ser tratado como
seguindo uma distribuicdo normal, uma vez que se ajustam a linha desta distribuicdo e que todos os
conjuntos de valores apresentam um valor-p = 0,05. Uma vez verificado que os conjuntos de valores
seguem uma distribuicdo normal, calculou-se para cada conjunto de valores de dureza o ICyg, para
uma distribuicdo normal, com recurso a ferramenta Excel. Como o célculo do ICys0, necessita do valor
do desvio padrao, calculou-se também no Excel o desvio padrdo amostral (escolheu-se o amostral pelo
facto da amostra ser pequena, menor que 50), para ndo acumular erro ao utilizar o valor arredondando
fornecido pelo software. Nas Tabelas 4.4 a 4.6 apresenta-se no topo das mesmas o valor da dureza
Vickers apresentado de acordo com a norma ASTM E384-16 [60] e ainda a média (calculada no Excel
e verificada no MiniTab17), o desvio padrdo amostral e o ICys, associado & média, com valores finais
arredondados no caso dos 2 ultimos, para cada uma das 3 amostras.

Tabela 4.4-Valor da dureza Vickers obtido e indicag&o da média, desvio padréo amostral e ICq5, associado a
média para o conjunto de valores de dureza Vickers medidos para a amostra 1

Amostral-251,5HV 0,5

Média (HV) 251,5
Desvio Padrdo Amostral (HV) 3,142
Média + I1Cgsy (HV) 251,54+ 2,514

Tabela 4.5- Valor da dureza Vickers obtido e indicacdo da média, desvio padréo amostral e /Cqs,, associado a
média para o conjunto de valores de dureza Vickers medidos para a amostra 2

Amostra 2 — 254,4 HV 0,5

Média (HV) 254,4
Desvio Padrao Amostral (HV) 5,058
Média + ICos% (HV) 254,4 + 4,047
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Tabela 4.6- Valor da dureza Vickers obtido e indicagcéo da média, desvio padrdo amostral e ICqs¢, associado a
média para o conjunto de valores de dureza Vickers medidos para a amostra 3

Amostra 3 - 259,6 HV 0,5

Média (HV) 259,6
Desvio Padrdo Amostral (HV) 9,024
Média + ICgse (HV) 259,6 + 7,221

Sendo assim, feita a média das médias da dureza Vickers de cada amostra, estima-se o valor

+4,4

aproximado de 255,27, HV 0,5 para a dureza Vickers da liga Til0Ta.

De referir que a diferenca verificada entre os valores médios de dureza das 3 amostras pode dever-se
a presenca de mais ou menos porosidades perto do local onde foram realizadas as indentacdes
(principalmente em volume, por baixo das indenta¢gBes), o que pode, respetivamente, reduzir ou
aumentar o valor médio obtido para a dureza de cada uma das amostras relativamente as restantes.
Sendo assim, é possivel que a existéncia de porosidades tenha influéncia na diminuicédo da dureza final
determinada para o material, em relagcdo ao caso do mesmo material sem ou com menos poros,
produzido pelo mesmo processo. Refere-se como defeitos do material as porosidades, uma vez que
foram, por exemplo, visualizadas algumas na superfiicie das amostras de dureza, através da ocular do

durémetro aquando da realizacao dos ensaios de dureza (ver Figura 3.33, apresentada anteriormente).

4.2 Ensaios de Tragao

Nas Figura 4.4 a 4.9 sdo apresentadas para cada provete ensaiado a tracdo as curvas de tensao
nominal - extens@o nominal e as de tenséo verdadeira — extensdo verdadeira, obtidas no Excel, a partir
dos dados criados de forca e alongamento em ficheiros .txt pelo software Trapezium2 em cada ensaio.
A passagem dos valores de for¢a para valores de tensdo nominal foi feita com recurso a equagao (2.1)
e a passagem dos valores de alongamento para valores de extensdo nominal realizou-se com recurso
a equacao (2.2), sendo ambas as equacgfes apresentadas na revisdo. A curva verdadeira foi obtida s6
até a estric¢do ou, por outras palavras, até a tenséo de rotura (UTS), visto que a converséo dos valores
de tensdo e extensdo nominais para verdadeiros, pela equacdo (2.5) e (2.6), respetivamente, s6 é

vélida até a estric¢ao, tal como ja indicado na revisédo bibliogréafica realizada sobre os ensaios de tragao.
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Figura 4.9-Curvas tensdo nominal - extensdo nominal e tensdo verdadeira - extenséo verdadeira obtidas para o
provete 6T

A partir destas curvas foi possivel efetuar um tratamento de dados com recurso ao Excel, para
determinar os valores de propriedades que contribuem para a caracterizacdo mecéanica da liga Til0Ta
produzida por LASER cladding, como é o caso da dureza ja determinada. Nas Tabelas 4.7 a 4.12
apresentam-se os valores das propriedades, obtidas a partir das curvas tensdo-extensdo para cada
provete da liga, nomeadamente o modulo de Young, a tensdo de cedéncia, a resisténcia a tracdo

(tensé@o de rotura - UTS), a extensdo de cedéncia e a de rotura.
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Tabela 4.7-Propriedades da liga Til0Ta obtidas no ensaio de tracdo do provete 1T

Médulo de
Young, E,
Nominal
[GPa]

8,07247
Provete

iT i
Médulo de

Young, E,
Verdadeiro
[GPa]

9,45518

Tensdao de
Cedéncia
Nominal

[MPa]

620,790

Extensdo de
Cedéncia
Nominal

0,0769024

Tensao de
Cedéncia
Verdadeira
[MPa]

668,531

Extensdo de
Cedéncia
Verdadeira

0,0740888

Tensao de
Rotura (UTS)
Nominal
[MPa]

718,128

Extensdo de
Rotura
Nominal

0,165057

Tensao de
Rotura (UTS)
Verdadeira
[MPa]

836,660

Extenséo de
Rotura
Verdadeira

0,152770

Tabela 4.8-Propriedades da liga TilOTa obtidas no ensaio de tracao do provete 2T

Médulo de
Young, E,
Nominal
[GPa]

7,99085
Provete

2T
Médulo de

Young, E,
Verdadeiro
[GPa]

9,46854

Tenséo de
Cedéncia
Nominal

[MPa]

682,910

Extensao de
Cedéncia
Nominal

0,0854617

Tenséao de
Cedéncia
Verdadeira
[MPa]

741,272

Extensao de
Cedéncia
Verdadeira

0,0820054

Tenséao de
Rotura (UTS)
Nominal
[MPa]

756,556

Extensao de
Rotura
Nominal

0,174321

Tenséao de
Rotura (UTS)
Verdadeira
[MPa]

888,440

Extensao de
Rotura
Verdadeira

0,160690

Tabela 4.9-Propriedades da liga Til0Ta obtidas no ensaio de tracéo do provete 3T

Médulo de
Young, E,
Nominal
[GPa]

8,23075
Provete

3T
Médulo de

Young, E,
Verdadeiro
[GPa]

9,56755

Tenséo de
Cedéncia
Nominal

[MPa]

684,959

Extensdo de
Cedéncia
Nominal

0,0832198

Tenséao de
Cedéncia
Verdadeira
[MPa]

741,962

Extensao de
Cedéncia
Verdadeira

0,0799379

Tenséao de
Rotura (UTS)
Nominal
[MPa]

760,375

Extensao de
Rotura
Nominal

0,162328

Tenséao de
Rotura (UTS)
Verdadeira
[MPa]

883,805

Extensdo de
Rotura
Verdadeira

0,150425
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Tabela 4.10-Propriedades da liga Til0Ta obtidas no ensaio de tragdo do provete 4T

Médulo de
Young, E,
Nominal
[GPa]

8,12292
Provete

AT i
Médulo de

Young, E,
Verdadeiro
[GPa]

9,77201

Tensdao de
Cedéncia
Nominal

[MPa]

620,174

Extensdo de

Cedéncia
Nominal

0,0763489

Tensao de
Cedéncia
Verdadeira
[MPa]

667,524

Extensdo de

Cedéncia
Verdadeira

0,0735746

Tenséao de

Rotura (UTS)

Nominal
[MPa]

704,251

Extensdo de

Rotura
Nominal

0,159953

Tensao de
Rotura (UTS)
Verdadeira
[MPa]

816,898

Extenséo de
Rotura
Verdadeira

0,148379

Tabela 4.11-Propriedades da liga Til0Ta obtidas no ensaio de tracdo do provete 5T

Modulo de

Young, E,

Nominal
[GPa]

8,96578
Provete

5T
Médulo de

Young, E,
Verdadeiro
[GPa]

10,4727

Tensdao de
Cedéncia
Nominal
[MPa]

621,991

Extensao de

Cedéncia
Nominal

0,0693741

Tensao de
Cedéncia
Verdadeira
[MPa]

665,141

Extensao de

Cedéncia
Verdadeira

0,0670735

Tenséao de

Rotura (UTS)

Nominal
[MPa]

749,658

Extensao de
Rotura
Nominal

0,164085

Tensao de
Rotura (UTS)
Verdadeira
[MPa]

872,666

Extensao de
Rotura
Verdadeira

0,151936

Tabela 4.12-Propriedades da liga Til0Ta obtidas no ensaio de tragdo do provete 6T

Médulo de

Young, E,

Nominal
[GPa]

8,69198
Provete

6T
Médulo de

Young, E,
Verdadeiro
[GPa]

9,87347

Tenséo de
Cedéncia
Nominal
[MPa]

622,043

Extensao de
Cedéncia
Nominal

0,0715654

Tenséao de
Cedéncia
Verdadeira
[MPa]

666,560

Extensao de
Cedéncia
Verdadeira

0,0691206

Tenséao de
Rotura (UTS)
Nominal
[MPa]

718,047

Extensao de
Rotura
Nominal

0,158971

Tenséao de
Rotura (UTS)
Verdadeira
[MPa]

832,196

Extenséo de
Rotura
Verdadeira

0,147533



As variacbes verificadas nos valores das propriedades estudadas para cada provete podem-se
relacionar com a possibilidade de maior ou menor ocorréncia de defeitos volumétricos no local de onde
cada um foi extraido, como as porosidades identificadas. Na Tabela 4.13 apresentam-se os valores
médios calculados para cada uma das propriedades referidas que permitem a caracterizacdo mecanica

da liga, determinadas a partir dos ensaios de tracao.

Tabela 4.13-Valores médios das propriedades da liga Til0Ta obtidas a partir dos ensaios de tracdo dos provetes

Médulo de Tensédo de Tensédo de Tenséo de Tenséao de
Young, E, Cedéncia Cedéncia Rotura (UTS)  Rotura (UTS)
Nominal Nominal Verdadeira Nominal Verdadeira
[GPa] [MPa] [MPa] [MPa] [MPa]
8,34579 642,144 691,831 734,502 855,111

Média
Modulo de Extensao de Extensao de Extensao de Extenséo de
Young, E, - .
. Cedéncia Cedéncia Rotura Rotura
Verdadeiro . . - .
Nominal Verdadeira Nominal Verdadeira
[GPa]
9,76824 0,0771454 0,0743001 0,164119 0,151955

Dos valores médios obtidos para as propriedades da liga estudadas no presente trabalho, cujo valor se
apresenta acima verifica-se, por exemplo, que a liga Til0Ta produzida por LASER cladding apresenta
baixo médulo de Young (9,77 GPa, semelhante ao do osso humano que varia entre 5 e 30 GPa [61]).
Este resultado pode ser consequéncia da presenca de tantalo na liga, uma vez que como identificou
Song et al. [2], o tAntalo como elemento de liga numa liga Ti-Ta tem potencial para proporcionar um
modulo de elasticidade mais reduzido a liga do que o médulo do titdnio ndo ligado, tendo apresentado
também potencial para aumentar a resisténcia mecanica face ao titanio ndo ligado. Retira-se ainda que,
segundo Kungicka et al. [61], para reduzir o médulo de Young da liga Ti6Al4V muito usada como
biomaterial, o tantalo € um dos elementos que pode substituir alternativamente o vanadio, elemento
que apresenta elevado médulo de Young, podendo ter também esse efeito na liga de Ti-Ta. O mesmo
autor refere que o modulo de Young depende geralmente de outras caracteristicas para além da
composicao quimica, como o caso da porosidade que pode originar decréscimos no valor do maédulo
de Young, podendo este facto também contribuir para o baixo valor verificado para o modulo de Young

da liga, uma vez que se verificaram porosidades no material.

Relativamente as tensdes de rotura (UTS) e de cedéncia, € possivel fazer uma comparacao entre as
tensdes médias obtidas no presente trabalho para a liga Til0Ta produzida por LASER cladding e as
obtidas para a mesma liga obtida por fundicdo seguida de laminagem e tratamento térmico para alivio
de tensdes residuais, no trabalho realizado por Zhou et al. [3]. Assim sendo, como verificado na Figura
2.4 para a liga produzida por fundicdo, as tensdes de rotura (UTS) e de cedéncia rondam,
respetivamente, os 510 MPa e 0s 400 MPa, considerando-as tensdes verdadeiras, concluindo-se assim

que a liga produzida por LASER cladding apresenta maior resisténcia a tracdo ou a entrada em
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estriccdo (855 MPa de tenséo de rotura — UTS) e maior resisténcia ao inicio da deformacao plastica

(692 MPa de tenséo de cedéncia), do que a produzida por fundicdo.

Adicionalmente, como medidas de ductilidade do material, pertencentes ao conjunto de propriedades
do material determinadas no presente trabalho, tem-se a extensdo apés fratura e a reducéo de area da
seccao transversal ou coeficiente de estriccdo. Apresentam-se em seguida na Tabela 4.14, por cada
provete ensaiado, os valores calculados no Excel para a extensdo apoés fratura e para a reducao de
area da secgdo transversal, a partir das féormulas (2.3) no caso da extensao apés fratura, e (2.4) no
caso da reducao de area da seccéo transversal, ambas indicadas na reviséo bibliografica. No final da

Tabela 4.14 indica-se o valor médio calculado para estas duas medidas.

Tabela 4.14-Valores das medidas extensao apos fratura e reducao de area da seccao transversal (coeficiente de
estriccdo) para cada provete e valores médios destas medidas

Extenséao Reducéo de Area ou
apos Fratura Coeficiente de Estricgéo

Provete 1T 0,170000 0,215675
Provete 2T 0,145000 0,209677
Provete 3T 0,169000 0,168112
Provete 4T 0,177834 0,296178
Provete 5T 0,180570 0,302017
Provete 6T 0,164171 0,174138
Média 0,167762 0,227633
Méedia Percentual 16,7762 22,7633

Segundo Callister e Rethwisch [58], os materiais frageis possuem uma extenséo apos fratura menor do
gue 5%, valor aproximado, podendo assim concluir-se que a liga Til0OTa € um material com
comportamento ductil, uma vez que a média obtida experimentalmente para a extensédo apoés fratura
do material ronda os 0,168 (16,8%). Além disto, o valor médio aproximado de 0,228 (22,8%) obtido
para a reducdo de area da seccdo transversal dos provetes ap6s fratura, ndo contraria a conclusédo
anterior sobre a ductilidade, pois segundo Barralis e Maeder [10] os materiais apresentam
comportamento fragil para reducdes de area ou coeficientes de estriccdo inferiores a 0,1 (10%). As
curvas tenséo-extensdo obtidas nestes ensaios de tragdo também ja indiciavam o comportamento ddctil
da liga Til0Ta, uma vez que demonstravam a existéncia de deformacdes plasticas significativas antes

da ocorréncia da fratura, como € caracteristico dos materiais ddcteis [52].
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Demonstra-se ainda em seguida, a representacéo grafica bilogaritmica da equacédo & = K", equacgao
(2.9) apresentada no capitulo 2, que traduz a curva tensdo verdadeira-extenséo verdadeira (6-&) na
regido de deformacao plastica uniforme do material. Esta representacao bilogaritmica corresponde a
uma linha recta de inclinacdo n com um valor de K que representa a tensé@o verdadeira para € = 1
[52],[54], traduzida pela equacéo (4.1)

In(6) = In(Kg™) = In(@) = In(K) + nIn(é). (4.1)

Para a representagdo da reta de inclinagdo n no gréafico bilogaritmico da Figura 4.10, foi utilizado o
conjunto de pontos correspondentes aos pares (In(5),In(¢€)), cujos valores de & e & foram os obtidos
para os 6 provetes na regido de deformacéao plastica uniforme de cada um. A partir desses pontos, que
seguem uma tendéncia aproximadamente linear, obteve-se no Excel a linha de tendéncia linear (média)
ajustada a esses valores, correspondente a linha reta de inclinagcdo n de onde se determinaram os

valores de n e K caracteristicos do material.

Regido de Deformacéo Plastica Uniforme dos 6 Provetes
Linha Reta de Inclinac@o n - Determinacéo dos parametros n e K

7,00
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6,80
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Figura 4.10-Obtencao da linha reta de inclinagédo n para determinacéo de n e K

Da analise da equacao da linha de tendéncia observada no gréfico, retira-se que n = 0,272036 e

In(K) = 7,28196 = K = 72?819 = K =~ 1453,83 MPa.

Assim, a equacdo do tipo ¢ = K&", equacao (2.9), que traduz a curva verdadeira da liga TilOTa na
regido de deformacdao plastica uniforme, considerando n = 0,272036 e K = 1453,83 MPa, que poderia

ser obtida aplicando exponencial a equacéo logaritmica apresentada no gréfico, é a equacéo (4.2)
7 = 1453,83£ 0272036 (4.2)

De notar que o n = 0,27 obtido para a liga Til0Ta assemelha-se ao caracteristico de um aco com 0,05%

de carbono no estado recozido (n = 0,26), usado em operacdes de conformacdo por ter um n
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considerado elevado, ao qual se associa um comportamento ductil [52], comportamento este também

ja identificado para a liga Til0Ta.

4.3 Ensaios de Fadiga

Na Tabela 4.15, é indicado para cada provete testado a fadiga o nimero de ciclos até a fratura que
resistiu, associado ao patamar de tensdo nominal maxima aplicada a esse provete. As tensdes
nominais maximas aplicadas foram inferiores a tensdo nominal de rotura (UTS). Cada provete testado
a fadiga foi sujeito a um ciclo de amplitude de carga constante do tipo repetido com onda sinusoidal,
caracterizado por uma razéo de tensdes, R = 0,5, e uma tensdo nominal maxima de 650 MPa ou 550
MPa ou 450 MPa. O provete 11F correspondeu a um ensaio invalido, uma vez que houve

escorregamento do provete nas garras.
Tabela 4.15-Resultados obtidos nos ensaios de fadiga (R = 0,5) realizados nos provetes de Til0Ta

Tensdo Nominal NUimero

Provete Méxima [MPa] de Ciclos
1F 650 6 506
2F 550 29583
3F 450 48 542
4F 650 6 719
5F 550 28 304
6F 450 46 941
7F 650 11 503
8F 550 36 906
oF 450 74 301
10F 450 58 652
11F 650 invalido
12F 550 26 905

Da andlise da Tabela 4.15, denota-se que para cada patamar ocorreu uma variagdo do numero de
ciclos até a fratura para cada provete, como era esperado, devido a existéncia de heterogeneidades no
material como, por exemplo, a maior ou menor concentracdo de porosidades existente em cada
provete. Além da variacdo observada entre os provetes, os valores relativos ao nimero de ciclos que
0 material resiste a fadiga podem, no geral, ser mais baixos do que no caso do mesmo material
produzido por LASER cladding com menor percentagem de poros.

Na Figura 4.11 apresentada em seguida, que foi observada no microscoépio eletronico de varrimento
Zeiss DSM 962 com filamento de tungsténio, do laboratério de microscopia eletrénica de varrimento do
CENIMAT da FCT-UNL, denotam-se os poros na superficie de fratura do provete 6F testado a fadiga.
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Tmm Electron Image 1

Figura 4.11-Ampliagcdo da superficie de fratura do provete 6F no microscopio eletronico de varrimento para
visualiza¢éo dos poros

Na Figura 4.12 é apresentada a curva S-N obtida no Excel num gréfico bilogaritmico, a partir de 3
pontos correspondentes as médias do nimero de ciclos a cada tensdo nominal maxima (S = gy,4,)- O
ponto representado mais a esquerda no gréafico corresponde a média do nimero de ciclos obtido para
0 conjunto de 3 provetes validos e ensaiados a uma tensdo nominal méxima de 650 MPa e o segundo
e terceiro pontos, correspondem a média do niumero de ciclos dos 2 conjuntos de 4 provetes ensaiados,
respetivamente, a tensdo nominal maxima de 550 MPa e 450 MPa. Como indicado em [52], a
representacdo da tensdo em funcdo do nimero de ciclos até a fratura (curva S-N) num grafico
bilogaritmico resulta numa reta. Para a obter, foram considerados os pontos correspondentes aos pares
(log(omsx), log(N)), referentes aos logaritmos dos valores das 3 tensdes nominais maximas aplicadas
e respetivos nimeros médios de ciclos. Assim, a curva S-N no grafico da Figura 4.12 corresponde a

linha de tendéncia ajustada aos 3 pontos constituidos pelos pares (log(g,,4,), log(N)) referidos.

Curva S-N
2,9
2,85 4y) = - +
= 650 MPa: 8 242 ciclos log(omax) = -0,180598 log(N) + 3,52748
o og [ 4
2 )
g27 @550 MPa; 30 424 cicios
o
5 2,7
o
2,65 450-MPa; 57109 ciclos ®
2,6
3 35 4 4,5 5 55 6
log(N)
® Pontos médios experimentais Curva S-N (Linha de Tendéncia Linear)

Figura 4.12-Curva S~/ obtida a partir dos provetes ensaiados
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De acordo com o referido na revisao bibliogréafica [52], uma equacao que pode traduzir a curva S-N que
caracteriza a resisténcia a fadiga da liga Til0Ta é do tipo da equagéo logaritmica (2.17), como se

demonstra em seguida:
logS = —clogN +logC' = logo,,z, = —0,180598 logN + 3,52748.

A curva S-N da liga pode também ser traduzida por uma equacéo do tipo SN¢ = C’, equacéo (2.18)
igualmente referida na reviséo bibliografica [52], sendo ¢ e C’ constantes do material que se obtém a
partir da equacdo logaritmica decimal anterior com S = 0,,;,, aplicando-lhe base 10, como

demonstrado:
10%090max = 1((~0,180598 logN+3,52748) —y 1()logomax = 1()(~0,180598 logN) ¢ 1()3.52748 —,

1

— —0,180598 3,52748 —
= Opmax = N x 10 = Opmax = —NO,180598

X 10352748 = g . N0180598 — 3368 84,

Assim, a relacdo entre a tenséo aplicada e o nimero de ciclos até a fratura por fadiga para a liga Til0Ta

produzida (curva S-N) pode ser traduzida pela equacéo (4.3) ou (4.4)

logo,s, = —0,180598 logN + 3,52748 (4.3)
ou
Omax N 180598 = 3368,84. (4.4)

De acordo com os dominios de fadiga indicados na revisao ([10] e [52]), pelo facto de no patamar de
tensdo nominal maxima de 650 MPa o valor médio de ciclos estar ligeiramente abaixo dos 10* e a
tensdo nominal méaxima aplicada se encontrar entre as tensdes nominais de cedéncia e de rotura (UTS)
determinadas para a liga Til0Ta, pode-se considerar que para este patamar de 650 MPa se esta no
dominio da fadiga oligociclica ou zona de fadiga a baixo numero de ciclos, uma vez que esta tensédo
nominal maxima aplicada (ou nivel de tensdo, como denominado em [10]) e nimero de ciclos
contabilizado sao caracteristicos deste dominio. Para os outros dois patamares (550 MPa e 450 MPa
de tensdo nominal maxima), uma vez que o niumero médio de ciclos ultrapassa os 10* ciclos e a tenséo
nominal méaxima aplicada se situa abaixo do limite de elasticidade, pode referir-se que se esta no
dominio da chamada fadiga limitada/finita, exatamente pelo facto deste se caracterizar por tensdes
nominais maximas ou niveis de tensdo abaixo do limite de elasticidade e por ciclos até a fratura que

ultrapassam os 104 - 10° ciclos.
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5 Conclusoes e Trabalhos Futuros

O trabalho realizado na presente dissertacdo procurou responder principalmente ao reduzido
conhecimento técnico-cientifico identificado no que respeita ao comportamento mecanico das ligas de
Ti-Ta, e em especifico da liga Til0Ta obtida por LASER cladding. Neste ambito, foi também revista a
tecnologia de LASER cladding, processo este que permite revestir e produzir estruturas tridimensionais.
E, adicionalmente, abordou-se o estudo sobre os parametros selecionados para a producédo dos blocos
obtidos por LASER cladding da liga estudada, o que permitiu concluir que um dos defeitos de fabrico

resultante deste processo de producao da liga, com o tipo de pés utilizados, é a porosidade.

Neste trabalho, concluiu-se que a dureza Vickers da liga Til0Ta, determinada através da realizacdo de

ensaios com micro indentac&o, apresenta o valor de 255,2*53 HV 0,5.

A partir das curvas de tensdo-extenséo, obtidas nos ensaios de tracdo apds tratamento de dados, foi
possivel aferir que o material apresenta um comportamento ductil e que os valores obtidos para
algumas das suas propriedades mecanicas (nominais e verdadeiros), nomeadamente para o0 médulo
de Young, tensdo de rotura (UTS), tensdo de cedéncia, extensdo de rotura, extensao de cedéncia,

extensao apos fratura e coeficiente de estriccdo séo os seguintes:

e Modulo de Young Nominal: 8,35 GPa;

e Modulo de Young Verdadeiro: 9,77 GPa;

e Tensao de Cedéncia Nominal: 642 MPa;

e Tensdo de Cedéncia Verdadeira: 692 MPa;

e Tensao de Rotura (UTS) Nominal: 735 MPa;

e Tensao de Rotura (UTS) Verdadeira: 855 MPa;

e Extensdo de Cedéncia Nominal: 0,0771 (7,71%);

e Extensdo de Cedéncia Verdadeira: 0,0743 (7,43%);
e Extensdo de Rotura Nominal: 0,164 (16,4%);

e Extensdo de Rotura Verdadeira: 0,152 (15,2%);

e Extensdo apds Fratura: 0,168 (16,8%);

e Reducdo de Area/Coeficiente de Estriccéo: 0,228 (22,8%).

O valor reduzido de mddulo de Young obtido para a liga, que indicia a biocompatibilidade do material,
pode dever-se a presenca de tantalo na liga, também sendo possivel que se possa dever a presenca

de porosidades.

Na presente dissertacdo, foi também possivel determinar a equacgéo (4.2) que traduz a curva tensdo

verdadeira-extenséo verdadeira (6-£) na regido de deformacéao plastica uniforme da liga Til0OTa. Assim,
7 = 145480272 (4.2)
No que se refere a curva S-N, que caracteriza a resisténcia a fadiga da liga, concluiu-se que a mesma

pode ser traduzida pelas equacdes (4.3) ou (4.4)
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logo,s, = —0,181 logN + 3,53 (4.3)
ou

O N 181 = 3369. (4.4)

Relativamente a trabalhos futuros, a autora propde como continuidade deste trabalho:

e Realizar o estudo do comportamento a fadiga do material com obtencéo de curvas S-N para
uma ou varias razdes de tensao (R), a partir de um maior nUmero de provetes (seguindo a
norma ASTM E739-10 [62]) para cada tensdo maxima do ciclo de tensdes.

e Em acréscimo ao enunciado no ponto anterior, encontrar a tensé@o a qual o material apresenta
vida infinita a fadiga para cada razado de tensfes, testando para isso mais patamares de tenséo
nominal méaxima.

e Estudar o comportamento mecanico do material cortado de blocos como os do presente
trabalho numa orientacdo a 45°, num plano paralelo a base/topo do bloco.

e Por complemento ao referido no ponto anterior, estudar o comportamento do material nas
faces laterais dos blocos de revestimento (extraindo provetes dessas faces) e investigar sobre
eventuais diferencas nas propriedades mecanicas obtidas, face aos provetes retirados de um
plano paralelo a base/topo do bloco.

e Estudar os modos de fratura, através de microscopia 6ética e eletrénica de varrimento.

e Estudar a influéncia dos parametros do LASER cladding nas propriedades mecéanicas do
material, nomeadamente poténcia do LASER, velocidade de deslocamento do LASER, taxa
de alimentacéo dos pos, pressao do gas de protecao e caudal fornecido, tamanho do diametro
do foco de incidéncia do LASER, distancia entre deposi¢éo de corddes consecutivos, distancia
de trabalho, nimero de corddes por camada x nimero de camadas e height offset.

e Caraterizar os defeitos inerentes ao processo de fabrico e relaciona-los com os pardmetros do
processo de fabrico.

e Estudar a microestrutura da liga TilOTa e a sua influéncia no dominio elastico das curvas

tenséo-extensdo nominais e verdadeiras obtidas para a liga.

Pode-se também acrescentar que seria ainda possivel a realizacdo de um estudo acerca do
comportamento mecéanico de outras ligas Ti-Ta, produzidas pelo mesmo processo de LASER cladding,
tendo por objetivo concluir sobre a relacao entre a variacdo das propriedades das ligas com a variacao

da percentagem de tantalo.

O estudo da influéncia do processo de fabrico nas propriedades da liga TilOTa e de outras com
diferentes percentagens de tantalo também se apresenta interessante, podendo pér em comparacao
as propriedades da liga quando a mesma é produzida por LASER cladding, por fundicdo, seguidos ou

nao de laminagem e/ou tratamentos térmicos. Este estudo da influéncia do processo nas propriedades
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pode ser adequado para perspetivar aplicacdes mais adequadas para a liga consoante 0 processo

produtivo a que é sujeita.
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ASPG/O2-FO2 revs - 13/02/17 Hojalde @
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ANEXO B

(T—_—— ) OFERTA DE SERVICIOS
aimen

CENTRO TECNOLOGICO
UNIVERSIDADE NOVA DE LISBOA

29410 - O Poamifio - Pondswedra FACULDADE DE CIEMNCIAS E TECNOLOGIA
g Mt Campus de Caparica - Edificic VIII
HLF: E3538808051 2829-516 - ALMADA - Peninsula de Setibal

o Teléfono 212948542
N !REf' 3003917 - REV.1 A la atencién de D./Dfia.
Fecha: 19/04/2017 Teresa Morgado

t.morgado@fct.unl.pt
Teléfono 212945367

En respuesta a su peticién, detallamos a continuacion nuestra oferta para los siguientes trabajos:

Precio
Servicios unitaric Cant. Total Acepta
Optimizacidn de pardmetros para laser cladding 3,250.00 EUR 1 3,250.00 -
Recubrimiento de 60 pierss de Titanio con diferentes ratios de TiTa (Ti10Ta, 6,420.00 EUR 1 5,420.00 I_

Ti30Ta, and of TIS2Ta).

Observaciones:

- Mo se incluye el materizl de aporte.
- Muestras de espesor 1 mm.

FACTURACION:
- 100% del importe total, a la aceptacion de la oferta.

Plazo de entrega: & acordar, tras aceptacion de la oferta.

Envio informes: A/A, Teresa Morgado - t.morgado@fct.unl.pt
Por defacto AIMEN realiza el envio del informe al téonico que solicita la oferta.
Si Vd. desea modificar este destinatario, debe informar al drea Comercial de AIMEN.

Impuestos: En estos precios no esta incluido el 21 % de LV.A.
Forma de pago: Transferenciz Prepago

Pago mediante transferencia bancaria a nuestra cuenta de ABANCA CORPORACION BANCARIA, 5.4, .
(IBAN: ES43 2080 5131 68 3040005432 SWIFT: CAGLESMM)
Validez de la Oferta: 30 dias

t.morgado@fct.unl.pt
Teléfono 212948367

En respuesta a su peticion, detallamos a continuacion nuestra oferta para los siguientes trabajos:

Precio
Servicios unitaric Cant. Total Acepta

OPCION A: Incluye materiales de aporte.

Recubrimiento e 60 plezas de Titanio con diferentes ratios de TyTa (Ti10Ta, 28,800.00 EUR 1 28,800.00 I_
Ti30Ta, and of TIS2Ta).

OPCIGN B: NO incluye materiales de aporte.

Recubrimiento de 60 plezas de Titanio con diferentes ratios de TYTa (Ti10Ta, 13,200.00 EUR 1 13,200.00 I_
Ti30Ta, and of TI5S2Ta).
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ANEXO C

K& TEKNIKER

OFFER

NORENTZAT:

Company: NOVAID.FCT

Fibray Teresa Morgado

1GORLEA- UMITATEA:

Author: Leundas A., Josu LIMIT Tecn. Avanzadas Fabricacion
GAlA- ESKAINTZA fka.-

SUBJECT- Chuotation OFFER Mo.: 1T_STAF_D42
DATA- ORFE KOPLIRLIA-

DATE: 12050 7 PAGES No.: 3

Dear Teresa:

We are pleased to send you this quotation comesponding to the
requested work.

We hope it iz interesting for you and if you have any query do not
hesitate to contact us.

We send you kind regards.

Tecn. Avanzadas Fabricacion
Leunda A., Josu
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IK6QTEKNIKER

Descri pﬁﬂl‘l' Mararfschiring of l=nsle samples by Layser Metsl DeposiBion of TH0Ta, TI30Ta and TISITa
) rixtures.

2 reclanguiar samples of roughly 1208120010 e will b= deposhed for &ach T-Ta
mixiure in onder fo exfract fe benslle samples by BO-Cutting
Mai=rialks and EDM-cutling process ars mot inchaded in this guotabion

Total price:
4200,00 £  (ex. VAT)

Tecn. Avanzadas Fabricacion
Leunda A.. Josu
jleunda@@tekniker.es

VALIDITY OF THE OFFER: 3100852017

CELNERY TIME OF RESIALTS: 15 days from the reception of the material and the accaptance of the
offer.

Page 2 of 3
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1AM

INDUSTRIA AUXILIAR DE MATRICERIA, &.A.

PG AREAR PAS. E, BAFFIOBEN JUBN W52

M50 EERGARA .
SUFLURGRS EEFANA
o ASN]T1E:4
Tegfprer  REITEENO0 Far IR
=il lamiEiam.as
== | FUNDACION TEKNIKER

Befe|  mumEm Ferma [ =y ICLNEM] BGOEMSRAS

1174 {EN e 43214 ot Lo ] EEEAR

BFUDDA

Aln, 5r.;  JOSU LEUNDA
| Deschpoicn Unidades Precio Impaorte EUR
ERCSIONAR PIEZA OE THTa 0,00 104,00 6.240,00
Imporie neto Base WA | %ILVA | TotallvA |IMPORTE LIGUIDO

6.240,00 §.240,00 ey 1.310,40 7.550,40
FOFTER
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LW

LP'W Technology Limited
16 Barkeley Court
Manor Park

Runcom

Cheshire WAT 1TO,

United Kingdom
Email:  sabesi@|pwiechnology.com Tel: +44 (01928 240530 Fax: +44 (01928 240531 WAT: 920134667
Cuotation EUR Quote Valid Until: 23/05/2017
|E4 Tekniker Quotation Date: 25/04/2017
Parke Teknaologikoa Qucte No- 50001787
cflnaki Goenagz.5
Eibar
20600 Contact Name: Josu Leunda
Spain
Phone: £34043 2067 44
Erriail= josuleunda@tekniker.es
WAT Reg No:
Product lt=m Details Oty Unit Unit Price Met EUR
Spherical CpTi Gdl Powder, £4-90 Microns 300 Eg 9954 8G08.62
7 Days Lead Time
Spherical Pure Tamtalum, 44-50 Microns 1.00 Eg 1.261.38 1.261.38

70 Days Lead Time

Delivery to be charged at cost

* Estirmisted delivery days ane caloulsted on recsipt of Proforms payment)’ or on receipt of order! or on recsipt of supplied ssmpie{s) where applicsble.

Deliver To:

the zhowe named Customer znd LPW to the exclusion of zny other terms and conditions of sake.
** Applies to all quotations - LPW reseree the right to recaloulate the invoice amount should exchange
mates fluctuate by more than 5% betwesn the time of quotation and imvoicing.

104

K4 Tekniker

Parke Teknologikoa
ofInaki Goenaga 5
Eibar

H0G00

Spain

Total Net Amount 2,160.00
Total VAT amount [0%] 0.00
Quote Total EUR 2 160.00

Payment Terms: Proforma
Deliwery Terms: Delivered at Place Eibar E5

*5ome or all of the showe produds ane subject to controls if exported from an EY member state. Permission must be gramted foom the relevant EU membe
state prior to export from the EU. LUPW's standard terms and conditions of sale (overiesf] will be incorporated into, and will gowern, any contract betwesn

LMY Technology Ltd. Registered in England Mo: 6233481, Registered Office 2= abowve.

E&EOQE

Internal issue no.: 1

Vlelelele)



ANEXO D

K TEKNIKER

OFFER

NORENTZAT:
Company- NOVA ID.FCT
A Teresa Morgado
IGORLEA- UMITATEA:
Author: Leunda A, Josu LIT: Tecn. Avanzadas Fabricacion
GAIA: ESKAINTZA Zka.:
SUBJECT- Cuotation OFFER No_: 17_STAF_042_02
DATA: ORAET KOPURLIA:
DATE: NTAT PAGES No.- 3
Dear Teresa:

We are pleased to send you this quotation comesponding to the

requested work.

We hope it is interesting for you and if you have any query do not

hesitate to contact us.

We send you kind regards.

Tecn. Avanzadas Fabricacion
Leunda A., Josu
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IK4QTEKNIKER

Descri pﬁﬂl’l: Miararschiing of bensie symples by Laser Metal DeposBon of THDTS mixtune.

2 rectanguisr =smples of roughly 120012010 e will b= deposiied the THOTS milriune
R order o extract 20 i=nsile sampies by ECM-cutling
Tl ared Ta powders ard EOM-cutting procsce ars nod Included In thic guokation

Total price:
1857.00 €  (ex. VAT)

Tecn. Avanzadas Fabricacion
Leunda &.. Josu
Jjosuleundai@tekniker.es

VALIDITY OF THE OFFER: 3100872017
CELIVERY TIME OF RESULTS: 21 days from the reception of the material and the acceptance of the
offer.

Page 2 of 3
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ANEXO E

Tl e W22 7HA 111 Hewlisl Lid
Fax -4 [DEUEET THEA 360 ket Hooss, Fus O 5 Levrsncs
rrsrinl el svmsl oom Valeltar Aocas
R TPATER DOT

e Cxsan, [P UPF
Linfsd kirgeiom
Guotation: 22,636 Revislon: 1 P 1 0 1
Customer Sopy [ate:  DRTCSINIT
Suote l
MOWEIDFET
Carrpous da Cagarsh
Capmikea,
Penugal
FELLSIA

Wour Raferancs  Encuify of 02017

‘iour Contiet it i v bafda Ougf Conbied.  Taboarha M ur-Husseain
Tl v Cotad Emal.  Tnhfnewseloom
[T Pl ¢ Do plior | it oo J Cofmmess it By it Price Liacd Tiirm

Wi Druadhl wiod ed poid el Subsed 15 oo il confie febof ahd ol Geheinl Sedtr, iy allatbe of Dol e bbb Hlodi
g yvou ek Folowe:

T Tanialumn powdar 88.3%, 456-30 mioronc: D.EKQ Tunk  CEPE2000 f s et ET
HTA-1285

2 THanlum powdar B8.8%, 45-50 mioronc: Mg Tun  CEP S0 e - Bemics
HTl-1208

1 CARRROE 1 il CHP 3E.00 uhi

Tt &l payrreadds PR ORDRELA,
Prrvbues oot i o il i wll B idifgecd 15 b’ Picadl ol oy et | e il Pt ol |l il
Ex-warien Out Cairled.

Tien el sy Wevm eodesd b apee cod e ite i fud i St 0 ol i on e recampd of eided

Taioikin o Lok et

Fagatermsd o Ergieru arad Pates e, 457 58 AT b GETEENN 535 FE0 G001 20 £ oAE OO0 Reg fo fASEET
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