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Resumo- O nidbio (Nb) é um metal refratario com alto ponto de fusdo (2468°C) e densidade de 8,57g/cm3
possuindo elevada resisténcia a corrosdo. Sendo assim, € bastante utilizado para diversas aplica¢des na
industria nuclear, quimica, elétrica, bioldgica etc (BLIANT, 1999). Sua obtengao pode ser realizada através
da fusao por feixe eletrdnico obtendo-se maior pureza, cerca de 99,99%. Sua estrutura CCC possibilita um
alto grau de conformagé@o mecanica e reducao em area (RA), o que permite a obtengdo de componentes
com diversas geometrias. Este trabalho tem o objetivo de estudar a evolu¢do da microestrutura do nidbio
conformado por Swage em temperatura ambiente através de ensaios mecanicos. Uma barra de Nb sofreu
RA na ordem de 96,9%, mostrando um aumento exponencial da microdureza até 80% RA. A partir deste
valor a microdureza estabilizou-se tanto na se¢éo longitudinal quanto na secéo transversal. Verificou-se

entdo o aumento da resisténcia mecénica através do ensaio de tragao apds forjamento do Nb.

Palavras-chave: Niobio, forjiamento rotativo, recuperacao dindmica.

Area do Conhecimento: Engenharias
Introducao

Os metais refratarios e suas ligas
apresentam excelente comportamento mecénico
em elevadas temperaturas e étima resisténcia a
corrosao, a abrasdo e boa condutividade térmica.
Os metais que constituem este grupo séo
tradicionalmente Tungsténio, Molibidénio, Tantalo
e Niébio (BLIANT, 1999). O “columbium” ou nidbio
(Nb) € um metal com elevado ponto de fusdo de
2468°C, densidade 8,57 g/c:m3 e estrutura
cristalina  CCC (cubica de corpo centrado)
(HAMPEL, 1971; ZHANG, 2008). Devido as
propriedades de elevada resisténcia a corrosao,
alto ponto de fusdo, biocompatibilidade e baixa
densidade relativa, o Nb tem sido utilizado em
diferentes areas de aplicagdes como a eletrbnica,
quimica, aeroespacial, nuclear e bioldgica
(RAMIREZ, 2011). Grande parte do Nb é utilizado
na composi¢ao dos agos na formacao de ligas de
aco para as areas automotiva e estrutural. O Nb
também é usado como elemento de liga nas
superligas, em supercondutores magnéticos e em
biomateriais (PAWAR, WEAVER, JANI, 2011;
CHO, MUN, KOO, LEE, 2011).

Os metais refratérios interagem fortemente
com gases como o oxigénio (O,), nitrogénio (Ny),

vapor de agua (H,O), monéxido de carbono (CO),
ou seja, gases que estdo presentes no meio
ambiente (SCHULZE, JEHN, HORZ, 1988). O
aumento no teor de oxigénio no nidbio é suficiente
para aumentar sua resistividade elétrica, dureza,
resisténcia a tracdo, mddulo de elasticidade, em
detrimento do alongamento, redugcdo em area e
resisténcia a corrosdo (HAMPEL, 1971). Por estas
caracteristicas, o niébio é obtido e refinado em
sistemas que possibiltam a utilizacdo de
atmosfera inerte e alto vacuo. A reducdo
aluminotérmica (ATR) do Nb,Os seguida da fuséo
por feixe eletrobnico (EBM) de eletrodos de ATR
tem sido amplamente utilizada para a obtencao do
niébio puro (NUNES, PINATTI, ROBIN, 1999).
Existem trés técnicas para obtencdo do
Nb: metalurgia do p6é (PM), fusdo a arco (VAR) e
fusdo por feixe eletrénico (EBM). O processo de
fusdo por feixe eletrbnico € o mais comum,
obtendo-se um metal de maior pureza (cerca de
99,99%). Os lingotes possuem uma microestrutura
de graos grosseiros orientados axialmente no
sentido da solidificacao [9]. Os elementos de baixo
ponto de fusdo sdo evaporados e somente Ta, W
e Mo nao podem ser retirados devido ao seu alto
ponto de fusdo. O processo por fusdo a arco
também produz grdos grosseiros e com teores
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mais elevados de oxigénio e nitrogénio em
comparagcao com o método de fusao por feixe
eletrénico. O material obtido por metalurgia do pé
possui grados pequenos, contudo os teores de
oxigénio e nitrogénio sdo elevados (KUMAR,
1999).

O nidbio possui varios sistemas de
deslizamento:  {110}<111>, {211}<111> e
{321}<111>, que permite realizar elevadas
reducdes sem que haja a necessidade de
tratamento térmico (recozimento) (HAYHAYDEN,
MOFFATT, WULFF, 1965). Alguns mecanismos
permitem aumentar a resisténcia do Nb puro.
Como por dispersao de particulas incoerentes e o
endurecimento por precipitagdo coerente que é
alcangcado mediante a adicdo de metais reativos
como o Ti e o Zr, por , capazes de formar
precipitados com os elementos intersticiais
presentes (C, N e O) (ASHBY, 1968). No processo
de deformacgao plastica o endurecimento ocorre
devido a multiplicagdo, interacao e distribuicao de
discordancias que é afetada fortemente pela
EDE(energia de falha de empilhamento e pela
presenca de elementos intersticiais (MINCHER,
SHEELY, 1961).

Materiais de estrutura cristalina CCC
submetidos a conformagéo plastica tendem a
apresentar um encruamento linear em elevadas
reducoes (&), diferentes dos materiais CFC (cubica
de face centrada) (SPITZIG, TRYBUS, LAABS,
1991). Acredita-se que a auséncia de uma
saturacdo em elevadas redugdes seja devido a
formacdo de uma microestrutura em forma de
caracol “curling”, desenvolvida em elevadas
redugdes, onde a forma dos grdos é distorcida
para manter a compatibilidade com o grao vizinho,
se isto nao ocorresse haveria uma separagao
entre os graos (SEVILLANO, 1986; HOSFORD,
1964). A evolucdo microestrutural durante a
deformacdo a frio de metais é importante na
relacdo dos mecanismos de deformagéo,
propriedades mecanicas e formagdo de textura.
Além disso, as caracteristicas das microestruturas
de deformagédo afetam o comportamento dos
materiais durante os processos de recuperagao e
recristalizagdo (HANSEN, 1990).

Um dos processos utilizados na
conformacao plastica do niébio é o forjamento
rotativo que consiste num processo de
conformacao direta, que pode ser realizado a
quente ou a frio, utilizado para modificar a area de
seccao transversal de barras, tubos ou fios. Por se
tratar de um processo de conformacao plastica e,
considerando-se que o0 volume permanece
constante durante a conformagdo (SCHAEFFER,
1999), a reducéo de seccédo transversal tem como
consequéncia o aumento do comprimento da pega
trabalhada. A taxa de deformagéo no processo de
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forj;amento rotativo é, em muitos casos, superior a
10° s”. A redugdo maxima de diametro por passe
é limitada pelo projeto do cone de entrada das
matrizes ou pela capacidade de redugdo da
maquina. A dureza, a resisténcia a tragdo e a
reducdo em area em cada passe sdo os fatores
que afetam mais fortemente a forjabilidade do
material. O tipo e homogeneidade da
microestrutura também influenciam na facilidade
de forjamento e no grau de redugdo com o qual o
metal pode ser trabalhado (HOFFMANNER,
1990).

Materiais e Métodos

O Nb utilizado neste trabalho possui
pureza de (99,8%), fundido em forno de feixe
eletrénico (EBM). Como o material se encontrava
num estado encruado, ele foi submetido a um
tratamento térmico a 1300°C durante 2 horas em
um forno Astro com atmosfera controlada de
argbnio e uma pureza de 99,999%, tendo como
objetivo a sua recristalizagdo. Logo depois,
seccionou-se uma amostra na secdo transversal e
longitudinal para realizar a microdureza e avaliar
se a microestrutura havia recristalizado. Os
valores de microdureza vickers estdo descritos na
tabela 1. Apds esta etapa, o lingote foi usinado
para se reduzir sua segdo transversal
possibilitando a entrada do lingote na matriz de
forjamento. Em seguida a barra circular de
150X14,6 mm foi submetida novamente ao
processo de forjamento rotativo onde as redugbes
assim como o0s pontos onde foram retiradas as
amostras estédo especificados na tabela 2.

Tabela 1 - Microdurezas de amostra recristalizada.

Microdureza Vickers
Secao Secao

transversal | longitudinal

1 78,5 80,8

2 77,7 80,0

3 78,0 80,8

4 74,2 81,3

5 75,5 82,7

6 73,1 82,7
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As amostras foram seccionadas na
dire¢cdo longitudinal e transversal em todos os
pontos identificados na tabela 2. Com o objetivo
de avaliar o encruamento do Nb mediante o

processo de conformagdo mecéanica por
forjamento rotativo, medidas de microdureza
Vickers foram realizadas utilizando-se um

microdurémetro Micromet 2004 Bueher, com carga
de 100gf com tempo de penetragdo de 30
segundos. Apés a ultima redugédo no forjamento
rotativo foram colhidas amostras para a realizacao
do ensaio de tragdo em uma maquina Universal de
Ensaios Mecanicos, marca MTS Cervo-Hidraulica
modelo 81023M, com o objetivo de avaliar a
resisténcia final da barra de Nb. O método
Johnson foi utilizado para calcular as tensdes de
escoamento no grafico obtido pela maquina de
ensaio.

Tabela 2 — Redugdes utilizadas durante o
forjamento.
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RA (%) > € > Identificagao
@(mm) 100[1_( AF )‘ RA (%) 1 [ 100 } e das
Ai | n 100—(RA%) Amostras
146 | | e | e e 01 Resultad
134 15.7 15.7 0.17 0.17 ose
12.4 143 278 0.15 0.3 Discussi
114 154 39.0 0.16 05 02 o
10.4 16.7 492 0.18 0.6 o
95 16,5 576 0.13 0.8 s valores
8.7 16.1 64.4 0.17 1.0 03 encontrad
79 175 70.7 0.19 12 08 de
microdure
71 19.2 76.3 0.21 1.4 zas estdo
6.3 212 81.3 0.23 1.6 04
5.8 152 84.2 0.16 1.8 e et Ty
53 16.4 86.8 0.18 2.0 ; [\
48 17.9 89.1 0.19 22 05 i / \
43 19.7 913 0.22 2.4 \
39 177 928 0.19 24 - AR
35 19.4 942 0.21 28 06 ot
3.1 215 954 0.24 3.0 P s ceodamosa
2.8 18.4 96.2 0.20 33 plotados
nas
25 202 96.9 0.22 34 07 figuras 1
e 2.

Podemos observar que tanto na se¢éo transversal
como na secdo longitudinal, em reducbes até
aproximadamente 80% em darea, o comportamento
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do encruamento do nidbio mediante ao processo
de conformagdo plastica se manteve crescente.
No entanto, em redug¢des maiores que 80% em
area observa-se que os valores de dureza tendem
a estabilizagdo, devido ao rearranjo e aniquilagéo
de discordancia durante a deformacéo,
evidenciando a intensificacdo da recuperacéo
dindmica a partir deste estagio. Nota-se que as
medidas iniciais de microdureza diferem para a
amostra recristalizada nas seg¢des longitudinal e
transversal, isto talvez ocorra devido ao
seccionamento de planos cristalograficos distintos.
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Figura 1 - Medidas de Microdureza — Segéo
Transversal.
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Figura 2 - Medidas de microdureza — Sec¢éo
Longitudinal.

Amostras com redugdes em éarea de 81,3
e 96,9% foram seccionadas nas secoes
transversal e longitudinal e em seguida realizou-se
um mapeamento da microdureza da borda em
relagdo ao centro para cada caso como mostra a
figura 3 (a,b,c,d). Utilizou-se regressao Gaussiana
para similar o comportamento da microdureza.
Verificou-se um maior valor de microdureza no
centro das amostras, isto devido ao processo de
conformacdo mecanica onde o escoamento do
material ocorre no centro da amostra. Havendo
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assim uma maior movimentacao das
discordancias e consequentemente maior dureza.

a) Nb 96,9% RA, secéo transversal

b) Nb 96,9% RA, sec¢éo longitudinal
c) Nb 81,3% RA, secéo transversal
d) Nb 81,3% RA, sec¢éao longitudinal

Figura 3 — Avaliagdo da dureza nos seguintes
casos:

Os resultados obtidos pelo ensaio de
tracdo estdo demonstrados na tabela 3. Nota-se o
aumento das tensdes de escoamento, tensdo

‘ Niobio com 96,9% de redugao em 4rea ‘
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de fusédo (amostra 1). O aumento destas tensoes é
imposta pela deformacédo plastica que, pela
movimentacdo de discordancias que ficam
acumuladas nos contornos dos graos e outros
contornos dentro dos graos (paredes de células,
contornos de subgrdo, bandas,etc), fazem com
que a resisténcia do material aumente devido a
dificil mobilidade dessas discordancias. Na figura
4 esta representado o grafico tensdo x deformagéo
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Tabela 3 — Principais tensdes obtidas para as
amostras.
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o Amostra Média

MPa) [ 1 | 2 3 4

Cesc.2) | 110]267.5 | 268.7 | 275.0 | 270.5

Gruna | 105 | 154.0 | 145.0 | 150.0 | 150.0

Omax.(1) | 175]340.0 | 335.0 | 340.0 | 338.0

Figura 4 — Grafico tensdo deformagéo
considerando a média obtida para as tensoes.

350
300

250

.

200

Tensao(Mpa)

1
150 }
100

50

Deslocamento(mm)

Conclusao

A partir das andlises das segbes
transversal e longitudinal pdde-se notar que para
reducdes de até 80% o Nb teve sua microdureza
elevada de forma vertiginosa. No entanto, a partir
de reducbes superiores a esta o metal se
comportou de forma diferente ao reveler valores
de microdurezas bem préximas umas as outras.
Esta ocorréncia é explicada pela recuperacao
dindmica em que ha uma aniquilacdo das
discordancias geradas quando se trata de altas
reducdes. Numa outra perspectiva em torno das

microdurezas obtidas estd a curva Gaussiana
formada nos graficos de microdureza pela
disténcia do centro da amostra, tanto para secao
transversal como para longitudinal, pois o
escoamento da barra € maior no centro da mesma
ocorrendo nessa regido uma maior movimentacao
das discordancias, o que retorna um valor maior
de microdureza neste ponto.
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