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Resumo

A consolidagdo direta de pos de hidreto de titanio (TiH;) ¢ uma alternativa vantajosa para a
obtencdo de componentes de titdnio por metalurgia do p6 (M/P) devido ao seu processo de
baixo custo, menor perda de matéria prima e menor impacto ambiental. Atualmente, os pos
de TiH; produzidos na Divisdo de Materiais (AMR) por hidrogenacao da esponja de titanio
em forno a vacuo, apresentam niveis de oxigénio acima do especificado por norma e muito
elevados para aplicacdes nas areas aeroespacial e biomédica. O objetivo deste trabalho ¢ a
obtencdo de um p6 de TiH, com o menor teor de oxigénio possivel, utilizando para isso um
forno de hidrogenagdo que esta sendo montado exclusivamente para esta finalidade. Neste
relatério serdo apresentadas as etapas de montagem do forno, bem como uma avaliagdo da
rota de processo de obten¢do de amostras de Ti por M/P, tal como ¢ realizada atualmente na

AMR.

1. Introduciao

Apo6s 160 anos da sua descoberta em 1790, o titdnio comegou a ser amplamente usado na
industria, a maior parte em aplicagdes aeroespaciais e de esportes [1]. Porém, devido as suas
excelentes caracteristicas esse metal também estd sendo empregado nas areas biomédica,
automobilistica, de arquitetura e quimica. Isso se deve a sua excelente relagdo
resisténcia/peso, biocompatibilidade, resisténcia a altas temperaturas, resisténcia a corrosao e
resisténcia a fadiga, que esse material possui quando comparado com outros materiais, tais

como aluminio, ago e superligas [1].
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Para a industria aeroespacial, novas aplicagdes para o uso de titanio sdao: a) nos trens de
pouso, que tradicionalmente sdo feitos de ago, ou b) no lugar de aluminio, em regides que a
temperatura exceda 150 °C ou que sejam mais susceptiveis a fadiga e corrosdo. Também ¢
uma alternativa para reduzir peso, em substituicdo as ligas de acos e nos pontos de baixa

temperatura de turbina a gas [2].

Apesar dos aspectos favoraveis, a aplicacdo mais ampla do titdnio ¢ limitada por ser um metal
caro de ser extraido de seu minério e dificil de ser processado e manufaturado. Se
contabilizados os custos de extragdo e processamento de um lingote, o titdnio ¢&

aproximadamente 30 vezes mais caro que o ago € 6 vezes mais caro que o aluminio [3].

Uma alternativa para producdo deste material a baixo custo ¢ por meio de uma técnica
conhecida como metalurgia do p6 (M/P). Os principais beneficios dessa técnica estdo
relacionados ao baixo consumo de energia para fabricacdo, minimizagdo da perda de matéria
prima e menor impacto ao meio ambiente quando comparado com outras técnicas de

metalurgia.

Das rotas de processo existentes para a obtencdo de componentes de titanio por M/P, a
utilizagdo de pds de hidreto de titanio (TiH,) ¢ uma alternativa economicamente vantajosa e
ambientalmente sustentavel, justamente por realizar a desidrogenacdo dos pods
simultaneamente a sinterizacdo. Além disso, a saida do hidrogénio favorece a densificagdo, a
reducdo dos teores de oxigénio, bem como a formacdo de porosidade reduzida e melhor

distribuida [4].

A Divisao de Materiais (AMR) do IAE possui um grupo de M/P de titanio que desenvolve a
producdo de amostras de titdnio a partir da rota de hidrogenacdo de finos de esponja de
titAnio, moagem, compactacdo e sinterizacao direta dos pds hidrogenados de TiH,. Contudo,
atualmente, os pos de TiH, produzidos na AMR apresentam niveis de oxigénio acima do
especificado por norma e muito elevados para as aplicagdes nas areas aeroespacial e
biomédica. O objetivo deste trabalho ¢ desenvolver um processo de hidrogenagao da esponja

de titanio, visando a reducdo dos teores de oxigénio.
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Para isso, um forno de hidrogenagao esta sendo montado na AMR para a realizagdo desses
testes de hidrogenacao. Os po6s de TiH, produzidos serdo avaliados com relagdo as suas
composi¢des quimicas em funcdo das condi¢des de operacao do forno. Com isso, pretende-se
desenvolver um processo de hidrogenacdo para a producdo de pds com caracteristicas
adequadas para a producao de componentes de titanio por M/P. Conforme serd apresentado,
enquanto a montagem do forno ndo ¢ concluida, a rota de processo atualmente utilizada na
AMR foi avaliada para comparar os resultados obtidos com as amostras que serdo produzidas

no novo forno.

2. Materiais e métodos

2.1 Montagem do forno de hidrogenacao

Visando a redugdo dos teores de oxigé€nio atualmente obtidos pelo processo utilizado na
AMR, foi elaborada a constru¢do de um forno a vacuo especificamente para a hidrogenacao
de finos de esponja de titanio para obtenc¢ao dos pos de TiH,. A montagem foi concebida a
partir de um tubo de ago inoxidavel AISI 310-S de comprimento de 733 mm; Oy = 76,6 mm
e Oine = 70,6 mm, adaptado a um forno EDG 10 P — S (Figura 1).

cf e

Fig. 1. Forno de hidrogenagao.

Como o forno estd designado a trabalhar com temperaturas de 500 °C e gas hidrogénio, foram

adquiridos acessorios especificos para instalagdo na tampa do tubo, tais como valvula de
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seguranca (15 psi), manometro com fundo de escala de 30 psi e o-rings de vedagao da tampa
do tubo feita em silicone para temperaturas de at¢ 200 °C (Figura 2). O sistema de vacuo

(107 Torr) do forno é feito por meio de bomba mecanica.

Fig. 2. Vélvula de seguranca (15 psi), mandmetro (30 psi) e o-rings de silicone adquiridos

para montagem do forno de hidrogenagao.

Atualmente, as instalagdes das tubulagdes de géas estdo sendo concluidas, bem como testes
preliminares estdo programados para verificagdo de possiveis vazamentos ou
superaquecimento do sistema. Logo no inicio do préoximo periodo serdo iniciados os

primeiros testes de vazamento e de hidrogenacao de amostras de esponja de titanio.

2.2 Caracterizacio da rota atual de processo de hidrogenacio

Paralelamente a montagem do forno, o processo de hidrogenagdo nos moldes como ¢ feito
atualmente foi caracterizado para fins de comparacao com o que se espera obter com 0 novo

forno de hidrogenagao.

Dando inicio ao processo, uma quantidade de esponja de Ti (aproximadamente 700 g) foi

submetida a lavagem com acetona PA em ultrassom por 30 min. Em seguida foi feita a
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secagem em estufa a 100 °C por 30 min, passando entdo a secagem em estufa a vacuo a 60 °C

por 2 h (Figura 3).

Fig. 3. Esponja de Ti.

Ap0s a limpeza, a esponja foi acondicionada em cadinho de agco com tela de aco inox 304

(Figura 4).

Fig. 4. Cadinho de ago com a esponja de Ti.

O cadinho com a amostra foi introduzido no forno (Thermal Technology, modelo Astro
1000), aonde foi iniciado o vacuo mecanico, para em seguida acionar o vacuo da bomba

difusora (107 Torr). Tendo sido alcangado o vacuo, deu-se inicio ao aquecimento até patamar
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de 400 °C por 30 min. A seguir, a bomba de vacuo foi desligada e foi iniciada a inje¢ao de
gas H, em pequenas porgdes. Nesse ponto, a cada por¢ado introduzida, a queda da pressao foi
verificada em fun¢do da absorcdo do gés pela esponja acompanhada do aumento da
temperatura devido a reacdo exotérmica (até 460 °C). Por esse motivo, a partir da primeira
injecao de gas, o aquecimento do forno foi desligado. Tendo sido verificado, apds sucessivas
injecoes de H,, que a amostra ndo mais absorvia o gas, a operacao foi encerrada, deixando-se
o forno resfriar até temperatura ambiente.

Ao término da operacdo, a esponja hidrogenada (TiH,) foi submetida a moagem com
almofariz e pistilo e separacdo granulométrica entre 45 ¢ 150 um para serem preparadas para
a compactagao. Micrografias do p6 de TiH, obtido foram feitas por microscopia eletronica de
varredura (MEV) utilizando o equipamento da marca LEO modelo 435 VPi - ZEISS. Além
disso, medidas dos teores de oxigénio, nitrogénio e carbono nos poés foram feitas pela técnica
de fusdo com deteccdo por infravermelho e termocondutividade utilizando os equipamento
LECO CS200 e TC500.

Amostras de 1,0 g do p6 de TiH, foram entdo misturadas a aproximadamente 1,5 % de
lubrificante estearato de zinco (EZN) utilizado para a melhor compactacdo do p6. Em seguida
as amostras foram compactadas uniaxialmente a frio a uma pressdao de 800 MPa utilizando
prensa hidraulica manual da marca Carver modelo 3853. Foi utilizada matriz cilindrica de aco
temperado VC 131 de @ 10 mm (Figura 5). Apds a compactagdo, os valores da densidade a
verde foram calculados por meio das medidas da altura, didmetro e massa das amostras com o
auxilio de paquimetro digital e balanca analitica (0,1 mg). As amostras compactadas foram
encaminhadas ao Laboratério de Fusdo e Refino (LFRE) da AMR e estdo aguardando a

disponibilidade do laboratorio para serem sinterizadas a vacuo.

Fig. 5. Matriz cilindrica @ 10 mm em ago VC 131 e amostras compactadas.
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3. Resultados

Conforme mencionado, enquanto a montagem do forno de hidrogenagao nao ¢ concluida para
a realizagdo dos primeiros testes, o processo atual de hidrogena¢do vem sendo avaliado.

Na Tabela 1 sdo apresentados os teores de oxigénio, nitrogénio e carbono na esponja de Ti
antes ¢ apods a hidrogenacao, além dos teores dos elementos conforme especificado para o
titAnio comercialmente puro (Ti CP), chamado de Grau 4, utilizado em partes estruturais e
fuselagem de aeronaves, honeycomb, juntas e pecas de trocadores de calor; e para a liga de

titanio fundida Ti6Al4V, utilizada para aplicagdes em implantes cirargicos.

Tabela 1. Teores de O, N e C na esponja de Ti antes e apds a hidrogenagdo - comparativo
com teores especificados por normas.

Esponja de Ti antes Esponja de Ti

; * ;- _ %%
da hidrogenacdo  hidrogenada (TiH,) T1 CP Grau 4 Ti-6Al-4v

O (%) 0,090 0,643 0,40 max 0,20 max
N (%) 0,014 0,537 0,05 max 0,05 max
C (%) 0,030 0,026 0,80 max 0,10 max

* ASTM B 265 / **ASTM F 1108-04

Conforme se pode observar na Tabela 1, a esponja de Ti antes da hidrogenagdo apresenta
teores baixos de elementos intersticiais (O, N e C). A hidrogenac¢do da esponja de Ti produziu
um aumento significativo dos teores de oxigénio e nitrogénio. O elevado teor de nitrogénio
ndo ¢ preocupante, pois, conforme serd mostrado nos proximos relatorios, no processo
posterior de sinterizagdo ele sera reduzido a valores abaixo dos especificados por norma. Ja o
oxigénio, devido a sua alta afinidade pelo Ti, encontra-se dissolvido intersticialmente, e ndo
serd reduzido na sinterizagdo [1]. O teor obtido apds hidrogenagdo ¢ 60 % maior que o
maximo especificado para o Ti CP Grau 4 e 220 % mais elevado que o maximo permitido
para a liga Ti6Al4V utilizada em implantes. Em trabalhos anteriores do grupo de M/P de Ti
da AMR, foi verificado o aumento do oxigénio durante a hidrogenacdao ¢ oriundo,
provavelmente, de uma contaminagdo vinda da resisténcia do forno (por ter sido
eventualmente utilizado com materiais ceramicos, amonia, etc.), ou de um vazamento no
sistema de vacuo. Por essa razdo, pretende-se realizar a hidrogenagdo a partir de um novo

sistema, exclusivamente dedicado a hidrogenacdo de esponjas de Ti e outros metais. Neste
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caso, a reducdo esperada do oxigénio para o atendimento dos requisitos do Ti CP Grau 4
deverd ser de 40 %.

Tendo sido feita a hidrogenagao a esponja foi submetida a moagem e separagdo em peneiras
na granulometria entre 45 ¢ 150 um. Na Figura 6 ¢ apresentada uma micrografia do p6 de

TiH, obtido, caracterizado pela morfologia angular, tipica de p6s hidrogenados.

Fig. 6. P6 de TiH,.

Ap0s a prensagem uniaxial a frio, foram obtidas amostras compactas de TiH,, as quais estdo
aguardando para serem sinterizadas. A medida de densidade dessas amostras resultou em
3,26 g.cm™, o que representa 83,6 % de densificagdo (considerando a densidade teérica do

TiH, igual a 3,90 g.cm™).

4. Proximas Etapas

Ap6s a conclusdao da montagem do novo forno, serdo feitos testes de vazamento com argdnio.

Em seguida serdo feitas os primeiros testes de hidrogenacdo da esponja de Ti. As amostras

obtidas serdo avaliadas com relagdo a eficiéncia de hidrogenagdo (verificando-se se tornam
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friaveis, passiveis de serem moidas com relativa facilidade), e teores de oxigénio, nitrogénio
e carbono.

Tendo sido alcangado o objetivo de reducao do oxigénio, a rota de obtengdo de amostras de
Ti devera ser reproduzida desde a hidrogenagdo até a sinterizagdo. Com isso espera-se obter
amostras de Ti pelo processo desenvolvido na AMR, de acordo com as especificagdes de

composi¢ao quimica em conformidade com o Ti CP Grau 4.
5. Conclusoes

A etapa de montagem do novo forno foi demorada. Uma grande quantidade de tubulagdes e
conexdes de gas de entrada e saida tiveram que ser construidas pelos técnicos do LFRE. A
parte elétrica do laboratorio teve que ser adaptada para o forno. Além disso, a confec¢do das
pecas que compdem o forno (tubo principal, valvula de seguranca, mandmetros, etc.) foi feita
por empresas externas. O processo de especificagdo, busca de recursos, encomenda,
elabora¢do dos pedidos e prazo de entrega tomaram um tempo maior do que o esperado.
Apesar disso, a montagem do forno esta concluida. A realizacdo da nova rota de processo
devera ser conduzida visando a obtengdo de melhores resultados, pois a técnica de M/P
aplicada ao Ti pode representar um grande ganho para as industrias e principalmente ao meio

ambiente.
6. Divulgacao dos Resultados

Até o presente momento, um resumo foi submetido e aprovado para participagdo no XVI
Encontro da Sociedade Brasileira de Pesquisa em Materiais — SBPMat, a se realizar na cidade

de Gramado — RS, nos dias 10 a 14 de setembro de 2017.
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