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RESUMO 

Apesar dos notáveis avanços no desenvolvimento da liga Ti-6Al-4V, ocorrem 

limitações quanto ao uso dessas ligas em temperaturas superiores a 600ºC. Neste contexto, 

muitas pesquisas vêm sendo realizadas com o objetivo de se aumentar o tempo de vida 

dessas ligas, incluindo tratamentos termoquímicos. Dentre estes tratamentoss, a nitretação a 

plasma é realizada tradicionalmente pelo método de deposição química em fase vapor 

assistida por plasma (PECVD - Plasma Enhanced Chemical Vapour Deposition). Um novo 

método de deposição por PECVD utilizando uma fonte pulsada de alta potência (HiPP-PECVD 

- High Power Pulsed PECVD) foi utilizado para gerar um plasma com uma densidade 

significativamente maior do que o PECVD tradicional. Neste projeto foi estudado o efeito da 

nitretação por plasma realizada por este novo método de HiPP-PECVD nas propriedades 

mecânicas em temperaturas elevadas da liga Ti-6Al-4V. Após a realização da nitretação da 

liga Ti-6Al-4V pelo método de HiPP-PECVD, a camada superficial formada foi analisada com 

relação à microestrutura por microscopia (óptica e eletrônica de varredura) e por difratometria 

de raios X. O comportamento mecânico em tração em temperaturas elevadas e diferentes 

taxas de deformação e em fluência na modalidade de carga constante na liga Ti-6Al-4V com 

e sem nitretação será investigado. O material ensaiado teve sua microestrutura caracterizada 

por microscopia eletrônica de transmissão e de varredura (superfície de fratura). Uma análise 

por meio do software JMatPro foi feita visando a determinação das fases presentes, das 

propriedades mecânicas em temperaturas elevadas e das curvas de fluência da liga Ti-6Al-

4V com e sem nitretação. 
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ABSTRACT 

CHARACTERIZATION OF CERAMIC SiC FILMS DEPOSITED ON TI-6Al-4V ALLOY BY 

HIGH POWER IMPULSE MAGNETRON SPUTTERING (HIPIMS) TECHNIQUE 

Despite notable advances in the development of the Ti-6Al-4V alloy, there are limitations 

regarding the use of these alloys at temperatures above 600ºC. In this context, many 

researches have been carried out with the objective of increasing the lifetime of these alloys, 

including thermochemical treatments.Among these treatments, plasma nitriding is traditionally 
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performed by the plasma enhanced chemical vapor deposition method (PECVD - Plasma 

Enhanced Chemical Vapour Deposition). A new PECVD deposition method using a high power 

pulsed source (HiPP-PECVD) has been used to generate a plasma with a density significantly 

higher than traditional PECVD. In this project, the effect of plasma nitriding performed by this 

new HiPP-PECVD method on the mechanical properties of Ti-6Al-4V alloy at high 

temperatures has been studied. After nitriding the Ti-6Al-4V alloy by the HiPP-PECVD method, 

the surface layer formed has been analyzed with respect to microstructure by microscopy 

(optical and scanning electrons) and by X-ray diffraction at high temperatures and different 

strain rates and creep in constant load mode in Ti-6Al-4V alloy with and without nitriding has 

been be investigated. The tested material had its microstructure characterized by transmission 

and scanning electron microscopy (fracture surface). An analysis using the JMatPro software 

has been made to determine the phases present, the mechanical properties at high 

temperatures and the creep curves of the Ti-6Al-4V alloy with and without nitriding. 
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1. INTRODUÇÃO 

O titânio é um metal utilizado para diversas aplicações devido às suas excelentes 

propriedades mecânicas, sua baixa densidade e elevada resistência à corrosão. A maior 

aplicação deste material é na indústria aeronáutica, onde são consumidos 50% da produção 

mundial de titânio (OLIVEIRA, 2010). A liga Ti-6Al-4V é a mais importante das ligas de titânio 

utilizadas em engenharia, combinando propriedades atrativas com boa trabalhabilidade. O 

avanço no desenvolvimento e nas aplicações das ligas de titânio, como a Ti-6Al-4V, fizeram 

com que algumas propriedades tivessem que ser otimizadas, como por exemplo, as 

propriedades de fadiga (CASTRO, 2018) e de desgaste. O comportamento em fadiga dessa 

liga é uma das mais importantes propriedades em suas aplicações, que acarreta diversos 

estudos e pesquisas nesta área. 

As falhas por fadiga ocorrem pela aplicação de tensões cíclicas, onde as tensões 

responsáveis pela falha são menores do que limite de resistência em tração. A fadiga é 

responsável por pelo menos 90% das falhas por causas mecânicas em materiais metálicos e 

os estudos de fadiga podem contribuir na prevenção dessa falha (ZIMMER, 2011). As trincas 

por fadiga ocorrem em três estágios: nucleação, propagação e fratura do material. Para que 

se aumente a vida útil dessas ligas é necessário retardar o estágio de nucleação da trinca, a 

qual ocorre na superfície do material (ROSA, 2012). 

Tratamentos superficiais para a obtenção de revestimentos vêm sendo realizados por 

diversas técnicas de deposição com a finalidade de servir como dificultadores da nucleação 

de trincas. A melhoria da resistência à fadiga ocorre devido à elevada tensão residual 

compressiva dos revestimentos, de maneira que as tensões trativas necessárias para 

formarem as trincas deverão ser superiores, retardando a nucleação (YONEKURA et al., 

2015). Entre as técnicas deposição, as mais utilizadas são: Chemical Vapor Deposition (CVD) 

Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition (PECVD), Direct Current Magnetron Sputtering 

(DCMS), Radio Frenquency Magnetron Sputtering (RFMS) e High Power Impulse Magnetron 

Sputtering (HiPIMS) (LEAL et al., 2014, WANG et al., 2001, YOUNG et al., 1991, LIANG et 

al., 2004). Técnicas como CVD e PECVD geram recobrimentos com grande contaminação de 

oxigênio e bastante hidrogenados, pois são obtidos por meio dos gases (SiH4 e CH4) que 

também contém oxigênio (AZADI et al., 2013). Tanto RFMS quanto o DCMS são capazes de 

produzir filmes homogêneos, densos e com boa aderência. Porém, a técnica de HiPIMS vem 

sendo estudada ultimamente e tem se mostrado bastante promissora para a deposição de 

filmes cerâmicos (MERIJ et al., 2015). 

O recobrimento cerâmico de carbeto de silício (SiC), por exemplo, vem sendo 

altamente empregado para tal aplicação pois possui propriedades como estabilidades 



XVII Jornada de Iniciação Científica - 2021 

química, térmica e elétrica que permitem seu uso em ambientes agressivos. Porém, alguns 

problemas encontrados nos revestimentos estão principalmente relacionados com a 

aderência do filme cerâmico ao substrato metálico (LEAL et al., 2014). De acordo com 

BAKOGLIDIS et al. (2016) essa aderência pode ser melhorada fazendo um pré-tratamento 

com a deposição de intercamadas metálicas. 

Neste plano de iniciação científica foram caracterizados os filmes cerâmicos de SiC 

depositado pela técnica de HiPIMS diretamente no substrato (liga Ti-6Al-4V) e com a 

utilização de intercamadas de Cr e W para facilitar a deposição. O recobrimento via HiPIMS 

da liga Ti-6Al-4V foi acompanhado, com variação do tempo de deposição e a distância entre 

o alvo e o substrato, além de variar também o metal da intercamada (Cr e W). O filme foi 

caracterizado dimensional e micoestruturalmente. Os filmes formados foram também 

caracterizados quanto a microdureza e adesão. Nesta iniciação científica também foi 

acompanhada a análise do comportamento mecânico em fadiga da liga Ti-6Al-4V com e sem 

recobrimento. 

2. DESENVOLVIMENTO DO ARGUMENTO 

O titânio é amplamente distribuído no Universo. É abundante na Terra e tem 

sido detectado em meteoritos, na Lua, no Sol e em outras estrelas. A sua concentração 

de cerca de 0,6% dentro da crosta terrestre o torna o quarto metal mais abundante 

depois do ferro, alumínio e magnésio. Sua quantidade é 20 vezes maior do que a do 

cromo, 30 vezes maior do que o níquel, 60 vezes maior do que o cobre, 100 vezes 

maior do que o tungstênio e 600 vezes maior do que o molibdênio. Por causa das 

propriedades tribológicas pobres do titânio e suas ligas, tratamentos termoquímicos 

superficiais, tais como diferentes tipos de nitretação são recomendados para aumentar 

a gama de aplicações médicas e industriais. 

O titânio e as suas ligas são excelentes para aplicações como em componentes 

estruturais submetidos a altas temperaturas devido a sua alta resistência, baixa massa 

específica, boa resistência à corrosão e estabilidade metalúrgica. A sua alta resistência 

à fluência é de grande importância para uso em motores, nos mais modernos motores 

de aviões, as peças de ligas de titânio perfazem 20 a 30%, principalmente no 

compressor e na turbina.  

O uso do titânio só é limitado pelo seu custo mais elevado em relação às ligas 

de alumínio e principalmente aos aços, ficando restrito a aplicações especiais. Além 

disso, a afinidade com o oxigênio é um dos principais fatores que limitam sua aplicação 

como um material estrutural em altas temperaturas. A alta solubilidade sólida do 

oxigênio no titânio resulta na perda de material e na formação de uma camada frágil e 

de alta dureza durante a exposição ao ar em temperaturas elevadas. Têm sido 
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observados avanços no desenvolvimento de ligas de titânio com o objetivo de 

aumentar as propriedades de fluência, embora a oxidação superficial limite o seu 

emprego em temperaturas superiores a 600°C. 

A indústria aeroespacial absorve 75% da produção mundial de titânio, sendo a 

liga Ti-6Al-4V uma das ligas mais versáteis. Uma das características que mais tem 

contribuído para o crescimento do seu uso para fins estruturais refere-se ao seu alto 

ponto de fusão. Sua utilização concentra-se em componentes aeroespaciais, onde as 

resistências à fluência, à fadiga e à degradação são consideradas essenciais. Deste 

modo, em aplicações e condições em que as ligas à base de alumínio e à base de 

magnésio não consigam se adaptar, as ligas de titânio normalmente são empregadas, 

apresentando um desempenho superior. Em virtude dessas características e da 

equivalência em um conjunto de propriedades, somente as ligas de titânio, e 

potencialmente os materiais compostos, poderão, no futuro, ocupar o mercado atual 

dos aços inoxidáveis, dependendo das condições de evolução dos custos associados 

ao domínio tecnológico envolvido nos processos de obtenção dessas novas ligas. 

O titânio é um elemento que sofre transformação alotrópica de acordo com a 

temperatura e pressão. A temperatura ambiente ele assume a forma hexagonal 

compacta (fase α) e quando aquecido acima de 883°C assume a estrutura cúbica de 

corpo centrado (fase β). Em ligas α+β existem elementos como o Sn, Al e Zr que 

estabilizam a fase α e elementos como V, Cr, Mo que estabilizam a fase β, tornando 

possível a coexistência dessas fases em temperatura ambiente (NORRIS, 1994). 

 

Representação das fases α (alfa) e β (beta) do titânio. 
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Comparada aos aços e ligas de alumínio, as ligas de titânio podem ser 

consideradas como materiais estruturais recentes, pois começaram a ser 

desenvolvidas por volta de 1940 nos Estados Unidos da América. Entre as ligas α+β 

a que mais se destaca no setor aeroespacial é a Ti-64Al-4V pois apresenta 

propriedades adequadas como baixa massa específica, boa dureza e elevada 

resistência a corrosão (BARBIERI, 2001; ALMEIDA, 2018), podendo ser utilizada na 

composição da fuselagem de uma aeronave (7% em peso) e até em paletas de 

turbinas (cerca de 36% em peso) (NORRIS, 1994). 

O carbeto de silício (SiC) é um material cerâmico com propriedades adequadas 

para a utilização em meios que necessitam de resistência a corrosão, estabilidade 

térmica e aplicações que exigem alta dureza (SUGAHARA et al., 2017). O SiC pode 

apresentar tanto na forma amorfa, quanto na forma cristalina. Trabalhando em 

temperaturas mais baixas, em torno de 400°C, já é possível obter o SiC amorfo, que 

torna o processo atrativo, pois além de não haver o gasto excessivo de energia, evita 

também superaquecer o substrato (MEHREGANY et al.,1998). Segundo Sugahara 

(2017), há diversos relatos recentes na literatura de recobrimento de SiC em ligas Ti-

6Al-4V cujos estudos baseiam-se no aumento da resistência a corrosão da liga, 

melhorando suas propriedades de fadiga e resistência a fluência. No entanto, alguns 

problemas relacionados à aderência dos filmes cerâmicos aos substratos metálicos 

vêm sendo investigados (MERJI, 2014) 

De acordo com Bakoglides (2016), a aderência de filmes a base de carbono 

em aços pode ser melhorada utilizando intercamadas metálicas, pois estas podem 

solubilizar-se na liga e aumentar a rugosidade da superfície. Dessa maneira, acredita-

se que este tipo de pré-tratamento também possa apresentar eficácia para aumentar 

a aderência de filmes de SiC em substratos metálicos, principalmente em ligas a base 

de titânio, como é o caso da liga Ti-6Al-4V. Merji (2014) promoveu o recobrimento da 

liga Ti-6Al-4V com SiC pelo método  HiPIMS e utilizou o cromo e o silício como 

intercamadas para verificar a influência destes na aderência do filme cerâmico. Foi 

possível observar a delaminação dos filmes de SiC depositados diretamente sobre a 

liga, assim como nos casos em que a intercamada foi de silício. Para os filmes 

depositados sobre a intercamada de cromo foi possível observar boa aderência, filmes 

bem compactos e homogêneos. Escolher materiais de intercamada que tenham 

propriedades semelhantes ao filme e à liga Ti-6Al-4V é de grande importância para 

que se obtenham recobrimentos livres de trincas. Sendo assim, metais com altos 

pontos de fusão são adequados a tais aplicações, podendo ser utilizado o cromo, 

bastante citado com respeito a intecamadas metálicas e também metais como 

tungstênio e molibdênio (MERJI, 2014). 
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Várias formas de nitretação têm sido investigadas para melhorar as 

propriedades superficiais das ligas à base de titânio, tais como nitretação a gás, 

nitretação a laser  e várias formas de nitretação assistidas por plasma. A nitretação 

por plasma das ligas de titânio mostraram várias vantagens sobre outros métodos, 

principalmente devido à facilidade de despassivação superficial por pulverização 

catódica  e melhor recobrimento superficial em formas complexas. A eficiência de 

custos e desempenho das peças também é beneficamente afetada pelo tempo de 

tratamento reduzido e pela maior dureza das camadas formadas. 

A nitretação a plasma é um processo de tratamento superficial, que é 

amplamente utilizado para melhorar a resistência ao desgaste, à fadiga e à corrosão 

das peças industriais. A nitretação implica em tensão residual compressiva que 

provoca um efeito endurecedor, o que deve promover uma melhoria na resistência ao 

desgaste e um aumento na vida em fatiga dos materiais. A presença desta camada 

fina e dura pode prevenir a deformação plástica e aumentar a resistência à iniciação 

de trincas. 

Medidas de difração de raios X mostram que o efeito da nitretação na 

composição perto da superfície do (α+) Ti-6Al-4V é uma função muito complexa dos 

parâmetros do processo. Entre eles, parece que a temperatura da amostra 

desempenha o papel mais significativo. Segundo Fernandes, nas amostras nitretadas, 

a principal fase cristalina desenvolvida é a -Ti2N tetragonal, que na verdade se 

correlaciona bem com a análise da composição. Traços de nitreto de titânio -TiN 

cúbicos nanocristais podem também estar presentes, mas apenas na temperatura 

mais alta de nitretação. Uma ligeira mudança no -Ti2N, de cerca de 0,10°, parece 

ocorrer a 700 °C, o que pode ocorrer devido à tensão gerada pelo grande espessura 

de nitreto. 

Os efeitos da temperatura, tempo e atmosfera do gás sobre a nitretação a 

plasma da liga Ti-6Al-4V são complexos. O nitrogênio puro, uma mistura de nitrogênio 

e hidrogênio, uma mistura de nitrogênio e argônio e uma mistura de todos os três gases 

em várias proporções têm sido utilizados como atmosfera para a nitretação a plasma. 

A nitretação por plasma realizada a temperaturas elevadas (cerca de 850°C) pode 

degradar as propriedades de resistência a fadiga do Ti-6Al-4V. Isto tem sido atribuído 

ao crescimento de grão durante a nitretação e a formação da uma camada de 

compostos com baixa resistência à fratura. Nitretação a temperatura mais baixa 

(abaixo de 600°C) tem sido proposto para superar este problema. 

Um dos métodos mais utilizados hoje para a nitretação a plasma é o método 

PECVD. Quando um processo químico de deposição de vapor (CVD) é projetado para 
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usar a energia a partir de uma descarga de plasma, em vez de energia térmica 

fornecida pela alta temperatura do processo, para ativar a química da fase gasosa, 

este processo é chamado de Plasma Enhanced CVD (PECVD). Em um processo 

PECVD, a química da fase gasosa, ou seja, a fissuração dos gases precursores e as 

subsequentes reações da fase gasosa são mediadas por espécies energéticas no 

plasma, predominantemente através de colisões de elétrons (66), a uma baixa 

temperatura global do processo. Isso significa que os precursores com baixa 

reatividade podem ser usados em conjunto com baixas temperaturas do substrato 

durante a deposição, possibilitando a deposição em substratos sensíveis à 

temperatura. Porém, os plasmas típicos utilizados no PECVD utilizam baixas 

densidades de elétrons na ordem de 1014-1018 m-3 (66), e, portanto, as reações de 

colisão entre as moléculas precursoras e espécies energéticas do plasma têm uma 

probabilidade bastante baixa de ocorrer. 

O processo de deposição pela fonte HiPIMS (High Power Impulse Magnetron 

Sputtering) foi descrito pela primeira vez em 1999, por Kouznetsov, que o patenteou 

em conjunto com a empresa Chemfilt R&D (agora chamada ChemfiltIons Sputtering 

AB) (67). Este tipo de fonte produz pulsos de alta tensão com estreita largura, 

possibilitando a diminuição do livre caminho médio de ionização das partículas 

atomizadas (68). A motivação para o uso de um esquema de energia caracterizada 

por densidades de potência de pico muito altas (≈ kW cm -2) entregues em pulsos curtos 

(dezenas de microssegundos) é a maior densidade do plasma obtida levando a um 

aumento significativo no grau de ionização das espécies presentes. Tais descargas de 

plasma pulsado podem atingir facilmente as densidades de plasma de 2-3 ordens de 

grandeza mais altas em comparação com, por exemplo, as descargas conduzidas por 

corrente contínua (DC) (67). O plasma em um processo HiPIMS típico tem uma 

densidade de elétrons na faixa de 1018-1019 m-3. Isso leva a um forte aumento de 

colisões dissociativas entre os elétrons energéticos no plasma e as moléculas do gás 

precursor neutro resultando em espécies altamente reativas conhecidas como 

radicais. 

A técnica de sputtering pode ser definida como um processo que ocorre quando 

uma partícula, com elevada energia cinética, atinge uma superfície provocando a 

ejeção de átomos ou moléculas (WOLF and TAUBER, 2000). O processo consiste em 

introduzir átomos neutros em uma câmara até que atinja pressão da ordem de 

grandeza de mTorr, para que então seja aplicada uma diferença de potencial entre o 

catodo (alvo) e o anodo (substrato), ionizando os átomos neutros de gás, criando um 

plasma. Com a ionização, os íons positivos são acelerados em direção ao alvo (carga 

negativa). Com a colisão, átomos provenientes do alvo são ejetados e vão em direção 
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ao substrato, sendo que na colisão há a transferência de energia mecânica gerando 

novas ionizações (ROTH, 1995; PETRACONE, 2000). O Argônio é o gás mais utilizado 

no processo de sputtering, pois apresenta inercia química e elevada massa molecular. 

Posicionando ímãs permanentes atrás do alvo, como mostrado na 

representação esquemática da Figura 1, produzirá um campo magnético próximo e 

este pode aumentar o número de partículas ejetadas. A interação entre este campo e 

o campo elétrico de geração de descarga aprisiona os elétrons e aumenta a 

probabilidade da ocorrência de novas ionizações, aumentando assim a densidade do 

plasma e o número de colisões. A diferença de potencial (ddp) gerada para a obtenção 

do plasma pode ser obtida por diversas fontes de alimentação do tipo: corrente 

contínua, radiofrequência e fonte pulsada do tipo HiPIMS. O processo de deposição 

utilizando a fonte HiPIMS tem a capacidade de gerar plasmas altamente densos e 

ionizações superiores aos gerados por fontes de corrente contínua e vem despertando 

grande interesse na utilização para deposição de filmes (WANG, 2001; YOUNG, 1992; 

LIANG, 2004; BAGCIVAN, 2012; BANERJI, 2014). 

 

 Representação esquemática do processo de pulverização catódica. (figura 1) 



XVII Jornada de Iniciação Científica - 2021 

Em seus estudos, Sugahara (2016) fez a comparação do comportamento em fluência 

de peças de Ti-6Al-4V recoberta com Cr+SiC utilizando a técnica do HiPIMS e peças sem 

recobrimento. Foi possível constatar que as peças recobertas apresentavam maior vida útil, 

além de menor taxa de fluência no estado estacionário se comparada a peças que não foram 

recobertas. Pelas análises realizadas pelos testes de risco foi possível observar que o 

recobrimento de SiC estava bem aderido à liga. 

 

3. CONSIDERAÇÕES FINAIS 

Devido à pandemia no Brasil e à quarentena implementada no país a pesquisa foi 

pouco desenvolvida no ambiente laboratorial, porém como alternativa foram realizadas 

reuniões semanais com diversos assuntos discutidos nas mesmas para complementar 

o conteúdo e a falta de atividades em laboratório. 
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