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RESUMO

Os biomateriais devem apresentar requisitos essenciais, tais como biocompatibilidade,
biofuncionalidade, bioadesdo, propriedades mecanicas compativeis aquelas do 0sso,
processabilidade, resisténcia a corrosdo e capacidade para interagir com 0 0SS0 € com outros
tecidos. Os materiais metalicos mais comuns como biomateriais nos dias atuais sdo 0s acos
inoxidaveis, as ligas a base de cobalto e a base de titanio. As ligas de titanio tém se destacado
para a producdo de implantes, devido ao seu baixo mddulo elastico, a sua superior
biocompatibilidade e resisténcia a corrosdo quando comparadas com outros materiais
metalicos convencionais. Dentre as ligas de titanio a Ti-6Al-4V (a+() é a mais utilizada, no
entanto novas composicdes estdo em desenvolvimento, com destaque para as ligas do tipo 8
por apresentarem baixo médulo eléstico. O presente trabalho descreve os comportamentos
mecanico e microestrutural de duas ligas de Ti do tipo B, Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr, sob
diferentes condicGes de tratamentos térmicos. As ligas foram obtidas por um processo de
fusdo em forno a arco com eletrodo ndo consumivel em atmosfera de argonio, utilizando-se
como material de partida chapas dos elementos Ti, Nb e Zr de pureza comercial. Sucessivas
fusbes permitiram a obtencdo de materiais homogéneos com composic¢do uniforme. As ligas
foram submetidas a um tratamento térmico de solubilizacdo a 1000°C/1h e resfriadas em agua,
para posterior forjamento rotativo a frio até o diametro final de 6,0 mm (reducdo em érea de
89% ). As barras obtidas sofreram tratamento de recozimento a 900°C/30min seguido de duas
diferentes condicOes de resfriamento, em &gua e ao ar. Apos tratamento de recozimento
seguido de resfriamento em agua, as ligas foram submetidas a tratamentos térmicos de
envelhecimento. A caracterizagdo microestrutural foi feita empregando-se microscopia Optica,
microscopia eletronica de varredura (MEV) e difracdo de raios-X. Ambas as ligas na condicao
recozida a 900°C/30min seguida de resfriamento em &gua apresentaram microestruturas
martensiticas o' . Enquanto que para a condicéo de recozimento seguida de resfriamento ao ar
as ligas apresentaram microestrutura constituidas das fase o e [3. A caracterizagdo mecanica
das ligas nas condicdes forjada, recozida e envelhecida consistiu em ensaios de tracdo
uniaxial a temperatura ambiente e microdureza. Para a liga Ti-8Nb-13Zr os valores obtidos de
limite de resisténcia, modulo de elasticidade e de alongamento encontram-se entre 742 a 875
MPa, 82 a 92 GPa e 8 a 17%, respectivamente. Para a liga Ti-18Nb-13Zr os valores obtidos
dessas propriedades estdo entre 714 a 860 MPa, 70 a 86 GPa e 7 a 35%. As ligas
apresentaram comportamento ndo linear na regido elastica e as curvas tensdo versus
deformagdo foram modelada segundo a equacdo modificada de Ramberg-Osgood. As
superficies de fratura, para ambas as ligas em todas as condi¢Ges estudadas, apresentaram
caracteristicas de fraturas ddcteis, caracterizadas pela presenca de dimples.
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ABSTRACT

The biomaterials should present some essential features, such as biocompatibility,
bioadhesion, compatible mechanical properties, processability, corrosion resistance and
ability to interact with bone and other tissues. Nowadays the most common metals used as
biomaterial are the stainless steel, Co and Ti based alloy. Ti alloys are widely used due to
their outstanding properties, such as low elastic modulus, high strength, good corrosion
resistance and enhanced biocompatibility, when compared to other conventional metallic
materials. The main biomedical Ti alloy has been the Ti-6Al-4V (a+f), nevertheless new
compositions have been developed, specially the 8 type Ti due to their lower elastic moduli.
The present work describes the microstructural and mechanical behavior of two new [3-type
titanium alloys, Ti-8Nb-13Zr and Ti-18Nb-13Zr, under different heat treatment conditionals.
The alloys were produced from commercially pure materials (Ti, Nb and Zr) by arc melting
under argon atmosphere and the melting was repeated to ensure chemical homogeneity. The
alloys were solution treated at 1000°C/1h followed by water quenching. Next stage was the
cold-working by swaging (89% plastic deformation), and in sequence the alloys were
annealed at 900°C/30min followed by two different cooling conditionals, water quenching
and air cooling. After the annealing followed by water quenching, the alloys were submitted
to aging heat treatments. Microstructural analyses were performed using light microscopy,
scanning electron microscopy (SEM) and x-ray diffraction. Both alloys annealed at
900°C/30min and water quenched presented martensitic o' microstructure. Whereas, the
alloys annealed at 900°C/30min and air cooled presented microstructure constituted of a and
B phases. Mechanical characterization of these alloys, swaged, annealed and aged, was based
on tensile and microhardness tests. For the Ti-8Nb-13Zr, the obtained values of ultimate
tensile strength, elastic modulus and elongation are between 742 to 875 MPa, 82 to 92 GPa, 8
top 17 %, respectively. For the Ti-18Nb-13Zr, the obtained values of these properties are are
between 714 to 860 MPa, 76 to 86 GPa, 7 top 35 %. The alloy showed a non-linear behavior
at elastic region and the curves stress versus strain were modeled by the modificated
Ramberg-Osgood equation. The fracture surfaces, of the alloys in all studied conditionals,

showed features of ductile fracture, characterized by dimples.
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I. - INTRODUCAO

O titanio e suas ligas sdo materiais relativamente novos em engenharia, cuja producéo
industrial teve inicio na década de 50. Possuem uma extraordinaria combinacdo de
propriedades, dentre as quais: resisténcia mecanica, ductilidade e resisténcia a corrosdo. Tais
caracteristicas favorecem a utilizacdo dessas ligas em diversos setores das inddstrias quimica,
petrolifera, naval e aeroespacial. Por apresentarem excelente relacdo resisténcia/massa
especifica estdo entre os materiais mais adequados ao emprego estrutural, especialmente em
situacdes em que a reducdo do peso de um componente € um fator critico. Outras aplicacdes
para o titanio e suas ligas compreendem as areas de equipamentos esportivos e implantes
(Eylon et al.,1993; Callister, 2002).

A selecéo e a avaliacdo de um material ou dispositivo para implante envolvem um
estudo detalhado das propriedades fisicas e biolégicas do mesmo além do processo de
manufatura a que deve ser submetido. A sofisticacdo dos implantes e préteses, nos ultimos
anos, imp6e uma crescente demanda de materiais que reunam ao mesmo tempo exigéncias de
compatibilidade entre o material e 0 ambiente da vizinhanca; propriedades fisicas e quimicas
necessarias para desempenhar a funcdo; e fabricacdo e substituicdo relativamente facil do
componente.

Devido ao conjunto de propriedades, tais como, baixo méodulo de elasticidade, boa
resisténcia a fadiga, plasticidade, usinabilidade, resisténcia a corrosdo e biocompatibilidade,
consideradas adequadas para aplicacdo na area biomédica, o titdnio e suas ligas, quando
comparadas com outros materiais metalicos convencionais como acgo inoxidavel e ligas de Cr-
Co (Long, 1998; Wang, 1996), sdo especialmente utilizados em reposi¢cdo do tecido duro,
aplicacdes cardiacas e cardiovasculares. Entretanto, ndo reunem todos os requisitos clinicos

necessarios.
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A liga de titdnio de maior destaque em aplicacfes ortopédicas € a Ti-6Al-4V ELI
(Extra Low Intersticial) (Okazaki et al., 1998), apesar de originalmente desenvolvida para a
industria aeroespacial. Este fato estd associado a questdes econdmicas uma vez que a
demanda do mercado reduz o custo do produto final. Contudo, a dissolucéo dos ions Al e V
observada em ensaios de desgaste em meio fisiologico traz alguma restricdo ao uso extensivo
desta liga na area biomédica (Khan et al., 1999). Por este motivo, consideraveis esfor¢os sao
feitos para desenvolver ligas biomédicas que apresentem baixo médulo (mais proximo ao do
0ss0 40GPa) e elementos considerados nao toxicos. Neste sentido, as ligas do sistema Ti-Nb-
Zr, ricas em [3, apresentam-se como as mais promissoras para aplicacdo como implantes
médicos (Zardiackas et al., 1996; Geetha et al., 2004-A). As relacdes entre propriedades,
microestrutura e composi¢do sdo pouco entendidas nas ligas do sistema Ti-Nb-Zr, sendo
necessaria a selecdo de uma quantidade 6tima de Nb e Zr para otimizar resisténcia mecanica e
modulo de elasticidade.

E de grande interesse, portanto, o estudo do comportamento mecanico desses
materiais, relacionando-o a microestrutura e aos processamentos térmico e mecanico, de
forma a serem obtidos produtos com compatibilidade bioldgica e com propriedades mecénicas

para 0 emprego a que se destinam.
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Il - OBJETIVOS

O presente trabalho tem 0s seguintes objetivos:

1. Produzir por fuséo a arco as ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr, visando aplicacOes
biomédicas. Essas composi¢des foram escolhidas com base na variacdo do percentual de
Nb para a liga Ti-13Nb-13Zr;

2. Caracterizar as microestruturas obtidas em todas as condi¢des durante o processamento
termomecanico das ligas;

3. Avaliar o comportamento mecanico destas ligas, por meio de ensaio de tragdo uniaxial,
sob diferentes condi¢des de tratamentos térmicos: forjada, recozida e envelhecida; e

4. Comparar as propriedades mecéanicas obtidas com as ligas de titanio mais utilizadas como

biomateriais.
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111 - REVISAO BIBLIOGRAGICA

I11.1 - Biomateriais

De acordo com a definicdo de Park, denominam-se biomateriais tudo que, de modo
continuo ou intermitente, entra em contato com fluidos corp6reos, mesmo que esteja
localizado fora do corpo (Boschi, 1996).

A introducdo dos biomateriais na historia ocorreu anos antes de Cristo, ja que ha
registros de que os Romanos, Chineses e Astecas usavam ouro na odontologia h&4 mais de
2000 anos. Sabe-se que olhos de vidro e dentes de madeira e de animais também eram
utilizados. A partir da virada deste milénio, plésticos sintéticos tornaram-se disponiveis, e
também foram utilizados como biomaterial (Ratner et al., 1996).

Desde entdo estudos para obtencdo de materiais para serem aplicados em reposigdes
dentais e ortopédicas, sistemas cardiovasculares e lentes intraoculares sao realizados, visando
sempre garantir boa interacdo entre o implante e o meio receptor. Para isto, os biomateriais
devem apresentar requisitos essenciais, tais como biocompatibilidade, biofuncionalidade,
bioadesdo, propriedades mecanicas compativeis aquelas do 0sso, processabilidade, resisténcia
a corrosao e capacidade para interagir com o0 0sso (osseointegracao) e outros tecidos (Ratner
etal., 1996; Choubey et al., 2004).

Os implantes sdo dispositivos que precisam ser colocados em contato direto com o
interior do corpo visando restabelecer (ou auxiliar no cumprimento de) determinadas funcdes
total ou parcialmente perdidas. Estes sdo utilizados com o objetivo de substituir o elemento

responsavel pela perda da fungédo, que ndo pode ser recuperado (Boschi, 1996).
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111.1.1 - Classificacdo dos biomateriais

Os biomateriais podem ser classificados baseados em dois itens: tipos de resposta
biolégica emitidas quando implantados e interacdo a longo prazo que desenvolve com o
tecido hospedeiro, os quais estdo relacionados aos tipos de atividade biodinamica. Os trés

principais tipos de atividade biodindmica sdo (Sykaras et al., 2000):

1. Biotolerancia;
2. Bioinércia, e

3. Bioatividade.

Materiais biotolerantes sdo aqueles que ndo sdo necessariamente rejeitados quando
implantados em tecido vivo, mas sdo envolvidos por uma camada fibrosa no formato de uma
capsula. Materiais bioinertes permitem aposicdo proxima do 0sso em suas superficies,
levando ao contato osteogénico. Materiais bioativos também permitem a formacdo de um
novo 0sso em sua superficie, mas a troca idnica com o tecido hospedeiro leva a formacéo de
uma ligacdo quimica juntamente com a interface (ligacdo osteogénica). Materiais bioinertes e
bioativos sdo também chamados de osteocondutivos, ou seja, permitem o crescimento 0sseo
em suas superficies (Sykaras et al., 2000).

Os diferentes niveis de biocompatibilidade enfatizam o fato de que nenhum material é
completamente aceito pelo ambiente bioldgico. Para otimizar o desempenho biologico
estruturas artificiais devem ser selecionadas visando minimizar a resposta bioldgica negativa

do meio hospedeiro (Sykaras et al., 2000).
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111.1.2 - Materiais metalicos utilizados como biomateriais

Sao utilizados diversos dispositivos a partir de metais, ceramicas, polimeros e
compositos. Os materiais metalicos mais utilizados nos dias atuais sdo 0s acos inoxidaveis, as
ligas a base de cobalto e a base de titanio (Ratner et al., 1996).

As ligas de titanio tém se destacado para a producdo de implantes, devido a sua
superior biocompatibilidade e resisténcia a corrosdo quando comparadas com outros materiais
metalicos convencionais (Long, 1998; Wang, 1996).

A superior biocompatibilidade de ligas de titanio esta relacionada com a excelente
interacdo com o fluido bioldgico através de sua camada de dxido estavel (TiO,). Este fato é
devido & alta passividade, espessura controlada (2 — 10nm), formacdo réapida (10° s),
habilidade em reparar instantaneamente se danificada, resisténcia ao ataque quimico,
atividade catalitica para um numero de reacdes quimicas, e médulo elastico da camada de

Oxido compativel com o do 0sso (Sykaras et al., 2000).

111.2 - O elemento titanio

111.2.1 - Historico

O titanio foi descoberto em 1791 por William Gregor quando investigava a areia
magnética (menachanite) existente em Menachan na Cornualha. Denominou-o "menachin”.

Trés anos mais tarde, M. H. Klaproth descobriu 0 que supunha ser uma nova terra no
rutilo. Chamou-Ihe "titanio™ (do latim titans, os filhos da Terra) e mostrou que era idéntico ao

"menachin” de Gregor. O metal foi pela primeira vez isolado numa forma impura por J. J.
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Berzelius em 1825. Hunter preparou titanio puro em 1910 aquecendo tetracloreto de titanio e
sodio numa bomba de aco.

O titanio ndo aparece livre na natureza. No entanto, combinado com outros elementos
é bastante abundante, aparecendo em pequenas quantidades na maioria das rochas eruptivas,
sedimentares e metamorficas.

Obtém-se titdnio comercialmente pela reducdo de tetracloreto de titanio com
magnésio. O titanio forma importantes ligas, como as de ferro, de aluminio, de molibdénio e
de manganés, que sdo usadas em misseis e naves espaciais, devido a sua resisténcia a
temperaturas elevadas. Os principais compostos de titanio sdo o dioxido (TiO;), usado na
fabricacdo de pigmentos brancos, base para diversos tipos de tinta; e o tetracloreto de titanio
(TiCly), empregado por sua rapida hidrolise (captacdo de &gua), para criar cortinas de fumaca

(Barksdale, 1966).

111.2.2 - Propriedades fisicas e mecénicas do titanio

O titanio € um elemento alotropico, ou seja, existe em mais de uma forma cristalina. A
temperatura ambiente sua estrutura cristalina é hexagonal compacta (hc) e é conhecida como
fase a. Esta estrutura se transforma em cubica de corpo centrado (ccc), conhecida como fase
B, a 883°C (Figura I11.1).

O elemento titanio possui peso especifico igual a 4,51g/cm®, temperatura de fusdo
igual 1670°C e modulo de elasticidade proximo de 115GPa.

O titénio pode ser divido em funcéo da sua pureza, variando do grau 1 ao 4, a Tabela
I11.1 apresenta as composicOes de cada grau e as respectivas propriedades mecanicas (ASM,
1997). Quanto mais impureza o Ti apresenta, maior o valor de limite de resisténcia e menor o

de alongamento. O mddulo elastico ndo apresenta uma variacdo significativa em funcao da
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pureza do material

Fase a
Rede hexagonal

Fase B compacta (hc)

Rede cubica de corpo

centrado (ccc) O\\o/\ - / ?

7

7ol ®
~ i o |i
Transformacéo de 1 |
fase /z_' \’ _/__\i'
a/ ] b
a=b=c a=Db=29503 A
a=23,3065 A c=4,6836 A

Figura I11.1 — Transformacé&o de fase do titénio.

Tabela I11.1 - Propriedades mecénicas do Ti comercialmente puro em funcdo de sua

pureza (ASM, 1997).

Graus do % Ti Limite de Limite de Alongamento Modulo

Ti puro Resisténcia (MPa) Escoamento (MPa) (%) Eléastico (GPa)
Graul 995 240 170 24 102,7
Grau2 99,2 345 275 20 102,7
Grau3 99,1 450 380 18 103,4
Grau4 99,0 550 485 15 104,1

111.3 - Ligas de titanio

As ligas de titdnio possuem potencial para aplicages estruturais, automobilistica,
dental e biolégica. No entanto, é necessario que as propriedades mecénicas, assim como
resisténcia, ductilidade, tenacidade, resisténcia a fratura e caracteristicas de propagacdo de
trincas, sejam avaliadas antes que essas ligas possam ser efetivamente utilizadas (Niinomi,

1998).

Tratamentos térmicos e processamentos mecanicos sdo métodos eficazes para
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controlar a microestrutura dessas ligas (Niinomi, 1998). Sendo as propriedades mecéanicas
fortemente relacionadas com a microestrutura da liga, é importante entender a relagdo
existente entre elas, a fim de se processar ligas eficientes para cada aplicacéo.

As ligas de titdnio podem ser divididas em categorias baseadas nas fases presentes em
suas microestruturas; os tipos de liga sdo: a, a+p e B. Ademais, ligas do tipo proximo de o
(near a) existem entre ligas do tipo a e a+[3, e proximo de 3 (near ) entre as do tipo a+p e 3
(Niinomi, 1998).

Estas categorias estdo definidas em funcdo da quantidade de estabilizador presente na
composicdo da liga. Os elementos adicionados em ligas de titanio podem ser divididos em
dois grupos: estabilizadores a e 3. Os estabilizadores a sdo Al, O, N e C; os estabilizadores 3
classificam-se como isomorfos (Mo, V, Nb, Ta e W) e eutetdides (Fe, Cr, Si, Ni, Co, Cu e
Mn) (Bania, 1994).

A fase a (hexagonal compacta - hc) é mais resistente, principalmente quando a liga é
submetida a um esfor¢o constante sob temperatura elevada (fluéncia), porém é menos ductil
do que a fase B (cubica de corpo centrado — ccc). No entanto, em compara¢do com outros
materiais puros de estrutura hc, como por exemplo Mg e Zn, o Ti a é relativamente mais
ductil devido a baixa relagdo entre a altura (c) e a aresta (a) da célula unitéria (c/a = 1,5875),
ja que para os elementos Mg e Zn essa relacdo € igual a 1,6236 e 1,8576, respectivamente
(Borradaile; Jeal, 1980).

Ligas de Ti tipo B apresentam um numero de vantagens sobre outros sistemas de ligas
de Ti. Ao contrario das ligas a+f3, as ligas 3 podem ser facilmente solubilizadas no campo 3 e
envelhecidas a fim de se obter uma dispersao uniforme de precipitados. Além disso, processos
de deformacéo a frio ou a quente podem ser utilizados para modificar o0 comportamento de
precipitacdo na fase 3 metaestavel resultando numa maior densidade de precipitados finos. O

mecanismo de deformacdo em ligas de Ti pode variar muito, dependendo da composicao
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especifica da liga e do tamanho do gréo. Estes mecanismos incluem escalagem a temperaturas
elevadas, escorregamento de discordancias e maclacéo (Karasevskaya et al., 2003).

Além das vantagens anteriormente descritas, as ligas de Ti do tipo B também séao
destacadas devido a superior resisténcia a corrosdo, quando comparadas as do tipo a+f.
Dentre as ligas do tipo B, as solubilizadas exibem superior resisténcia a corrosdo em relacéo
as envelhecidas. Este fato esta relacionado com a precipitagdo de mais uma fase (a) durante o

envelhecimento.

111.3.1 - Ligas de titanio para aplicagdo como biomaterial

O titanio comercialmente puro (CP) e a liga Ti-6Al-4V (a+@) tém sido usados
extensivamente como implantes biomédicos nas recentes décadas (Davidson et al., 1994). A
liga Ti-6Al-4V foi desenvolvida visando aplica¢es nas inddstrias aeronautica e naval, devido
a elevada resisténcia especifica, capacidade de conformac&o pléstica, estabilidade estrutural e
a corrosdo. Apesar dessas vantagens, consideravel controvérsia foi levantada sobre seu
desempenho em dispositivos médicos que envolvem longo tempo de utilizagdo. Isto se deve
principalmente ao alto modulo de elasticidade que a liga apresenta (aproximadamente 120
GPa) quando comparado ao do 0sso (17 — 30GPa) e a liberacdo de ions de Ti, Al e V e suas
deposicBes nos tecidos, 6rgdos e fluidos corpéreos. O elemento V contido nesta liga foi
associado com potenciais efeitos citotoxicos e reagdes adversas do tecido. Ademais, o Al
presente nesta liga pode estar associado a doencas neuroldgicas (Geetha et al., 2004B). Além
disso, experiéncia de utilizagdo em longo prazo indica que altos médulos em implantes Ti do
tipo a+@ transferem carga insuficiente para o 0sso adjacente remodelado resultando na

ressorcao do 0sso e eventual perda do dispositivo implantado (Geetha et al., 2004B).
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Por essas razoes, ligas de Ti a+f3 isentas de V, assim como Ti-6Al-7Nb e Ti-5Al-
2,5Fe, foram desenvolvidas visando aplicacGes biomedicas. Em sequéncia, ligas isentas de Al
e V, assim como Ti-15Sn-4Nb-2Ta-0,2Pd e Ti-15Zr-4Nb-4Ta-0,2Pd, também foram
desenvolvidas. No entanto, estas ligas apresentam modulos de elasticidade ainda altos quando
comparados ao do 0sso (Niinomi, 1998).

Novas ligas de aplicacdo biomédica, contendo elementos ndo toxicos, tais como Ti,
Nb, Ta e Zr, tém sido estudadas ultimamente objetivando uma melhor compatibilidade
quimica e mecanica. Considerando estes fatos, as ligas do sistema Ti-Nb-Zr, ricas em [3, séo
consideradas como melhores substitutas dos materiais convencionais, tais como 0S acos
inoxidaveis, as ligas a base de cobalto e a liga Ti-6Al-4V (Geetha et al., 2004A).

A Tabela I11.2 apresenta algumas propriedades fisicas dos elementos Ti, Nb e Zr

(ASM, 1997).

Tabela 111.2 — Propriedades fisicas dos elementos Ti, Nb e Zr (ASM, 1997).

Propriedades Aresta da célula Altura da célula Peso especifico Temperatura

Fisicas unitaria—a (A) unitaria-c (A) (g/cm®) de fusdo (°C)
Tia 0,29503 0,46836
4,51 1670
Tip 0,33065 i
Nb 0,33007 - 8,57 2469
Zr o 0,32317 0,51476
6,49 1855
Zr B 0,36090 i

A presenca do Nb em ligas de Ti reduz o médulo de elasticidade das mesmas, além
disso, a presenca da fase [3 na microestrutura aumenta a capacidade da liga de endurecer sob
subsequiente envelhecimento (Geetha et al., 2004A).

Por outro aspecto, a adi¢cdo do Zr resulta em alta compatibilidade sanguinea, quando
usada em implantes cardiovasculares, e conduz a uma melhor resisténcia a corrosdo devido a

formacdo de uma camada de Oxido estavel (ZrO,). Considerando que o sistema Ti-Nb-Zr é a
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melhor opcdo para fabricacdo de implantes, é essencial obter-se a quantidade 6tima dos
elementos Nb e Zr visando garantir excelentes propriedades mecénicas (Geetha et al., 2004A).

A Figura I11.2 apresenta o diagrama de fases estimado do Ti-Nb para 13% em peso de
Zr a partir do diagrama de fases ternario Ti-Nb-Zr. Observa-se que a temperatura de equilibrio
(i.e., resfriamento lento no forno) de transicdo B — a € 735°C para a liga Ti-13Nb-13Zr. Para
condicdes de resfriamento mais rapida, ao ar, a temperatura de transicao decresce para 575°C.
Quando o resfriamento é ainda mais rapido, em agua, a transformacéo (- a inicia-se em
550°C (M) e termina em 485°C (M), ficando mais préximas uma da outra, ocorrendo uma

transformac&o para a estrutura ndo estabilizada a- priméario (a”) martensitico (hc) (Davidson

etal., 1994).
1000 T
O . | I:IEquiIibrio de transicdo beta
s 800 K=
9 7 = Q S I —
= 600- NS N Transigéo - resfriamento™~ — — _
© 4 LN em agua
O 400 NN VI
] I S M (o
£ 2004 A I (@)
(o - I Campo alfa (a) + beta(B)
0 T T T T
0 10 20 30 40

% em peso Nidbio

Figura 111.2 — Diagrama de fase estimado do Nb-Ti para 13% em peso de Zr a partir

do diagrama de fases ternario Ti-Nb-Zr (Davidson et al., 1994).

111.3.2 - O efeito do processamento e do tratamento termico na microestrutura

As propriedades mecanicas e microestruturais de ligas de titdnio séo fortemente

dependentes do historico do processamento e tratamento térmico.

Uma liga de Ti é considerada  quando possui uma quantidade suficiente de
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estabilizador [3 para reter 100% de [3 sob resfriamento rapido a partir de uma temperatura
acima da temperatura (3 transus (Long, 1998).

A Figura 111.3 apresenta um diagrama de fases esquematico de um pseudobinario do
titdnio e um estabilizador da fase 3 (Murakami, 1980).

As ligas do tipo B podem ser classificadas como metaestavel ou estavel, de acordo
com a quantidade do estabilizador. Quando esta se encontra entre nivel minimo de quantidade
B (Bc) e o ponto estavel (3s) a liga é considerada metaestavel, pois uma outra fase pode ser
precipitada apos tratamento térmico de envelhecimento. Enquanto que, a liga é tida como
estavel quando a quantidade do estabilizador € maior que [3s, ou seja, ndo ha precipitacdo de

nenhuma outra fase ap06s tratamento de envelhecimento ou longo tempo de utilizacéo da liga.

B-Metaestavel % B-Estavel

A
y

I Equiaxial B

I Tratamento de

_i solubilizagédo B I
_______ - T
|
|
Tratamento de
solubilizacéo a +Bl
,\ T = TN -
8 \ M.
2| al VT
© \
o \
Q [
£ \!
o \
— \1
\-
i
temp. ]
ambiente B. B,

% Estabilizador § —>

Figura 111.3 — Diagrama de fases esquematico de um pseudobinério do titdnio e um

estabilizador da fase 3 (Murakami, 1980 adtaptada e Schneider, 2001).
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Quando uma liga B metaestavel é submetida a um tratamento de solubilizagéo 3, ou
seja, tratada a uma temperatura superior a 3 transus, a microestrutura € composta totalmente
de gréos equiaxiais (3. Enquanto que para um tratamento de solubilizacdo a+[3 (temperatura
abaixo de B transus) a microestrutura é constituida de uma matriz 3 com precipitados e
contornos de grdo compostos de o priméria.

Ligas com composicbes a direita de (3. ndo apresentam formacdo de estrutura
martensitica (a') apos resfriamento rapido. Caracterizando assim uma quantidade limite de
estabilizador 3 que permite a transformacdo martensitica (Ms).

No resfriamento a fase 3 pode se transformar martensiticamente em o ou no
resfriamento mais lento pode se transformar por nucleagcdo e crescimento em o+f3
(Widmanstétten). A fase (3 transformada refere-se a regides que foram fase 3 a temperatura de
solubilizacdo, de recozimento, ou a temperatura final da operacdo de deformacédo a quente e
também pode ter uma morfologia variada que depende primeiramente da taxa de resfriamento
e da composicdo (Borradaile; Jeal, 1980).

A fase [3 mestaestavel em subseqiiente envelhecimento decompde-se em precipitados
0, 0s quais dao incrementos Uteis na resisténcia do material. Quanto mais fraco for o
estabilizador 3, maior sera o volume da fragdo de a, que pode ser precipitado e maior a
resisténcia que sera alcancada. Em temperaturas mais baixas, pode ocorrer a decomposicao
para a fase w a qual é geralmente limitada a ligas com pouca quantidade de estabilizador 3
(Borradaile; Jeal, 1980). Um exemplo da reacdo de separacao de fase em ligas de Ti ricas em
B pdde ser evidenciado por estudos realizados por Yang e Zhang (2004), os quais demonstram
que a liga Ti-30Zr-10Nb-10Ta tratada termicamente sob baixas temperaturas (300 — 650°C)
apresentam decomposicdo da fase 3 mestaestavel nas seguintes fases: B - Ti e 3 - Zr, ambas

com estruturas cristalinas cubicas de corpo centrado (ccc) (Yang; Zhang, 2004).
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A fase martensitica o' em subsequiente envelhecimento decomp®e-se em precipitados
B, os quais ddo incrementos Uteis na resisténcia do material. A fase o' é dificil de formar
secOes grosseiras devido a baixa condutividade térmica do titdnio. Além disso, também ¢é
dificil formar esta fase em ligas pobres de estabilizadores 3 porque a cinética da competitiva

nucleacdo Widmanstétten e o0 mecanismo de crescimento sdo mais rapidos (Borradaile ; Jeal,

1980).

Widmanstétten a+p pode ter diversas variagdes morfologicas. O resfriamento lento
favorece a formacéo de coldnias de plaquetas alinhadas de o em conjunto com [ inicial, de
modo similar, e contorno de grdo a, enquanto que o resfriamento mais rapido e maior
quantidade de estabilizador 3 favorecem uma morfologia de “rede de basquete” (basket -

wave), como apresentado na Figura I11.4 (Borradaile ; Jeal, 1980; Margolin et al., 1980).

) — ®

Figura 111.4 — Microestrutura Widmanstéatten (a+p): (A) colénia e (B) rede de

basquete (Margolin et al., 1980).
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Na microestrutura de col6nias (Figura I11.4 — A) a fase [ esta presente como ripas
finas entre placas o, as quais possuem a mesma orientacdo cristalografica para cada colonia.

Na “rede de basquete” a fase [3 estd presente como uma matriz continua ou semicontinua

(Figura 111.4 — B) (Borradaile ; Jeal, 1980).

I11.4 - Propriedades mecéanicas

Os biomateriais, quando implantados, estdo sujeitos a cargas, por esta razdo é
necessario conhecer as caracteristicas do material, a fim de projetad-lo de tal forma que

qualquer deformacdo resultante ndo seja excessiva e nao conduza a um processo de fratura.

111.4.1 - Comportamento da curva tensdo versus deformacgéo

111.4.1.1 - Regido elastica

A Lei de Hooke descreve a relagdo entre a deformacéo elastica (€) e a tenséo (o)

exercida sobre o corpo — de — prova como sendo (Callister, 2002):

o =Ee (1)

em que, E é o mddulo de elasticidade ou mddulo de Young.

O modulo de elasticidade (E) pode ser considerado como sendo um parametro de
rigidez. Sendo assim, quanto maior o seu valor, mais rigido serd o material ou menor sera a

deformacédo elastica que resultara da aplicacdo de uma determinada tensé&o.
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Entretanto, ha alguns materiais para os quais a regido elastica inicial da curva tensdo
versus deformacdo ndo € linear, logo ndo é possivel determinar um modulo de elasticidade a
partir da lei Hooke. Para este caso, utiliza-se um mddulo tangencial ou um modulo secante

(Callister, 2002).

A Figura I11.5 representa uma curva tenséo(o) versus deformacéo (€) de um material
com comportamento ndo linear na regido elastica, e os parametros usados na equacdo 2
(Rasmusen, 2003; Berg, 2000).
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Figure 111.5 — Digrama esquematico da curva tensdo(o) versus deformacéo () tipica

de um material com comportamento elastico néo linear.

A equacdo 2 é a mais usada para representar o comportamento nao linear de materiais
(Hill, 1944).

£ = g + 0,002%0 (2)
EO 0,2

em que, € é deformacdo, o é tensdo, 0o, limite de escoamento (offset 0,2%), Eo € 0 mddulo

elastico inicial e n é o expoente de encruamento (pardmetro n).
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O primeiro termo desta equacdo representa o comportamento linear e o segundo o
comportamento nao linear. O valor da componente ndo linear da deformacdo em o o1 €
0,0001 (0,01%) e diminui com a reducdo da tensdo. Desta forma, para baixos valores de
tensdo a componente ndo linear, quando comparada a componente linear, ndo é significativa.
Além disso, a influéncia do componente ndo linear na deformacdo serd menor quanto maior
for o valor de n.

A equacdo modificada de Ramberg-Osgood, uma equacao de trés parametros, € usada
para modelar a relacdo tensdo/deformacdo até de 0,2% da deformacéo total. O pardmetro (n)
obtido usando-se os valores de tensdo entre 0,01% e 0,2% de deformacéo, resulta na seguinte

equacdo (Rasmusen, 2003):

In(20)

n= —(—) : (3)
In 00,2/00,01

em que, Opo1 € O limite de proporcionalidade definido a 0,01% e oo, é o limite de
escoamento.

A demonstracdo matematica da equacdo 3 encontra-se no Apéndice.

Teoricamente, o pardmetro de Ramberg-Osgood pode variar entre 1 (material elastico
ideal) e o (elasto-plastico ideal). Valores de n entre 2 e 40 sdo comumente encontrados para
materiais estruturais e entre 3 e o para ligas de Al e acos inoxidaveis.

Para valores superiores a 0,2% de deformacdo a equacdo 2 ndo se aplica, pois resulta
em valores mais elevados de tensdo que os reais (Rasmusen, 2003).

O modulo tangente (Et), equacdo (4), € definido como a inclinacdo da curva
tensdo/deformacéo para cada valor de tenséo e obtido do inverso da primeira derivada, em
relacdo a tensdo, da equacéo (1) (Berg, 2000):

E.o
E = e . 4

1
0y, + o,ooanO%Q
0,2

O modulo secante (Es) é definido como a razdo tensdo/deformacéo para cada valor de

tensdo que também pode ser obtido da equacdo (5) como representado na equacao a seguir
(Berg, 2000).
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E. = By . (5)

1+0,002E,

111.4.2 - Propriedades mecanicas de ligas de titanio

A Tabela 111.3 apresenta uma comparacao das propriedades mecanicas entre o Ti puro,
a liga Ti-6Al-4V e as ligas de Ti originalmente desenvolvidas para aplicacfes biomédicas

(Niinomi, 1998).

Tabela 111.3 - Ligas de Ti desenvolvidas para aplicagdo como material de implante

cirargico (Niinomi, 1998, adaptada e Schneider, 2001).

_ _ Limite dg Limite de Alongamento Méd_u!o de
Liga Tipo Resisténcia Escoamento (%) Elasticidade
(MPa) (MPa) (GPa)
Ti puro grau 1 a 240 170 24 102,7
Ti puro grau 2 a 345 275 20 102,7
Ti puro grau 3 a 450 380 18 103,4
Ti puro grau 4 o 550 485 15 104,1
Ti-6Al-4V ELI a+p 860-965 795-875 10-15 101-110
Ti-6Al-4V a+p 895-930 825-869 6-10 110-114
Ti-6AI-7Nb a+p 900-1050 880-950 8,1-15 114
Ti-5Al-2,5Fe * a+B 102 895 15 112
ricaemf3
Ti-5Al-3Mo-4Zr a+p 925-1080 820-930 15-17 110
Ti-15§n-4Nb-2Ta— a+B 860-1109 790 21-10 89-103
0,2Pd
Ti-15Zr-4Nb-2Ta- a+B 715-919 1020 28-18 94-99
0,2Pd*®
Ti-13Nb-132r proximo 8 973-1037 693-806 10-16 79-84
Ti-12Mo-6Zr-2Fe® B 1060-1100 836-908 18-22 74-85
Ti-15Mo* B 874 1000-1060 21 78
Ti-16Nb-10Hf* B 851 544-736 10 81
Ti-15Mo-5Zr-3Al B 852-1100 838-1060 25-22 80
Ti-15Mo-2,8Nb- B 979-999 945-987 16-18 83
0,2Si ®
Ti-35,3Nb-5,1Ta- B 596,5 547,1 19 55,0
7,12r°
Ti-29Nb-4,6Zr B 911 864 13,2 80

onde ? refere-se as ligas desenvolvidas para aplicacdo biomédica.
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O limite de resisténcia para as ligas de Ti (a, a+B e ) encontra-se entre 500 e 1000
MPa e o alongamento entre 10 e 20%, estando dentro de valores considerados satisfatérios
para aplicacdes cirurgicas. Quanto aos modulos de elasticidade, as ligas do tipo 3 sdo as que

apresentam 0s menores, 0S quais se encontram na entre 55 e 85 GPa (Niinomi, 1998).

111.4.2.1 - A importancia do mddulo de elasticidade para biomateriais

O modulo de elasticidade é tido como uma conseqiiéncia da densidade e do tipo
ligacdo interatbmica, ou seja, a magnitude deste modulo representa uma medida da resisténcia
a separacdo de atomos adjacentes.

Os modulos dos materiais metalicos convencionais, assim como aco inoxidavel e ligas
a base de Co, sdo aproximadamente 206 e 240GPa, respectivamente, sendo considerados
muito altos quando comparados ao do 0sso, que varia entre 17 a 30GPa. Comparativamente,
0s modulos das ligas de Ti, originalmente desenvolvidas para aplicacdes biomédicas, sdo
muito menores do que dos materiais metalicos convencionais, entretanto estes valores
encontram-se ainda maiores do que o modulo do osso (Niinomi, 1998). A Figura 111.6
apresenta os valores dos modulos de elasticidade das ligas de Ti dos tipo a, a+f3 e 3.

Ressalta-se que um mesmo material pode apresentar diferentes valores para esta
propriedade, de acordo com as condigdes de tratamentos térmicos e mecénicos impostas ao
material. Por exemplo, o comportamento observado na liga Ti-13Nb-13Zr (tipo [3), da qual o
modulo pode ser variado de 41 a 83GPa. Este fendmeno ocorre devido a transformacao de

fase induzida pelo tratamento térmico ou mecanico (Robare, 1997).
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Figura 111.6 — Comparacdo dos modulos elasticos das ligas de Ti utilizadas em

aplicacdes biomédicas (Niinomi,1998, adaptada).
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IV. - PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

A seguir sdo descritas as etapas de obtencdo das ligas compreendendo a
preparacdo do material de partida, o procedimento de fusdo e a preparacdo do lingote para
posterior tratamento térmico. Em seguida, sdo descritos 0s processamentos térmico e
mecanico, a caracterizacdo microestrutural e a caracterizacdo mecénica, por meio de ensaios
de tracdo e de microdureza. O fluxograma a seguir, Figura IV.1, representa as etapas dos

processamentos térmico e mecanico, aos quais as ligas foram submetidas.

e Ti-18Nb-13Zr

l

Tratamento térmico a 1000°C/1h
Resfriamento em agua

l

[ Forjamento rotativo a frio }

[ Fusao das ligas Ti-8Nb-13Zr }

(reducédo em area de 89%o)

/

|

Tratamento térmico a 900°C/30min
Resfriamento em agua Tratamento térmico a 900°C/30min
i Resfriamento ao ar

Tratamento térmico de
envelhecimento a 400, 500 e 600°C
por 1, 3 e 6h

Figura IV.1 — Fluxograma das etapas dos processamentos térmico e mecénico.
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IV.1 - Procedimento de preparacéo das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr

IV.1.1 - Materiais de partida

Como material de partida foram utilizadas chapas de Ti, Nb e Zr de pureza comercial,
a analise quimica destes materiais encontra-se na Tabela IV.1, conforme fornecido pelo

fabricante.

Tabela 1V.1 - Anélise quimica dos materiais de partida, Ti, Nb e Zr.

Elementos  Ti-Grau 2 Nb Zr
@) 0,250 % <50 ppm-p 0,16 %
C 0,010 % - 0,65 %
N 0,030 % <30 ppm-p 0,052 %
Fe + Cr max 0,030 % -ppm-p 0,2 %
H 0,015 % -ppm-p 0,005 %
Al - <10 ppm-p -
Ta - <2000 ppm - p -

Chapas de Ti, Nb e Zr de pureza comercial foram cortadas em tiras cujas dimensdes
foram adequadas ao tamanho do cadinho. Os cortes foram realizados em uma guilhotina
modelo Newton (tipo TM 7), DEMAR/FAENQUIL, com capacidade méxima de corte 5 x
3100mm.

Em seguida, estas tiras foram decapadas em solugdo &cida apropriada para cada metal.
Essa decapagem deve ser realizada visando a remocgdo de impurezas superficiais. As

proporcdes em volume utilizadas para cada metal séo :

Titanio : solucdo de HNO3 e HF, na propor¢do em volume 4:1;
Niobio : solucdo de HNO3, HF e H,0, na propor¢do em volume 2:2:1; e

Zirconio : solucdo de HNO3, HF e H,0, na proporcdo em volume 5: 0,5: 5.
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O manuseio dessas solugdes foi feito conforme as normas de seguranga em uma
capela. As tiras de metal foram imersas uma a uma na solugéo acida, por aproximadamente 10
segundos. Em seguida, foram rapidamente colocadas em um béquer contendo &gua, com o
objetivo de evitar a oxidacdo do material, e entdo secadas com auxilio de um secador.

Apos a decapagem, o material foi pesado em proporcdes adequadas a obtencdo de
lingotes de aproximadamente 140 g, com as seguintes caracteristicas: para a liga Ti-8Nb-
13Zr, titdnio com 79%, nidbio com 8% e zircénio com 13% em peso, e para a Ti-18Nb-13Zr,
titdnio com 69%, nidbio com 18% e zirconio com 13% em peso. A pesagem foi realizada em

uma balanca analitica (Mettler HK60), DEMAR/FAENQUIL, com preciséo de 0,0001g.

IV.1.2 - Fuséao das ligas

A fusdo dos lingotes foi executada em forno a arco, DEMAR/FAENQUIL, com
eletrodo ndo consumivel de tungsténio em atmosfera de argbnio (99% de pureza). A Figura
IV.2 mostra em detalhe a cdmara de fusdo do forno e o cadinho de cobre que é refrigerado a

agua (Schneider, 2001).

Eletrodo nao
consumivel

Cadinho de Cu

Figura V.2 - Vista da camara de fuséo do forno a arco com eletrodo ndo consumivel

e cadinho refrigerado a agua (Schneider, 2001).
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Para cada lingote, foram realizadas trés fusdes, com oito passes cada. O lingote foi
virado a cada fusdo, rompendo-se 0 vacuo, com o objetivo de se obter ligas de composi¢éo e
microestruturas homogéneas. A corrente de fus&o foi mantida a 400 A sob vacuo de 10*Torr;
a presséo de argonio para a purga foi de 60 Torr e, para fuséo, de 150 Torr. As Figuras IV.3 e
IV.4 apresentam imagens do processo de fusdo e do lingote final.

Foram confeccionados 5 lingotes de cada composicéo (¢ = 18,0mm e comprimento =

140,0mm) para o desenvolvimento deste trabalho.

(A) (B)

Figura IV.3 — Vista geral da fusdo lingote no forno a arco: (A) a regido avermelhada —
lingote, e a regido mais clara — arco formado; (B) vista do lingote durante o resfriamento apos

0 oitavo passe de fusdo.

(A) (B)
Figura V.4 — Lingote fundido: (A) no cadinho depois do resfriamento; (B) fora do

forno.
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IVV.1.3 - Decapagem dos lingotes

A decapagem foi feita com uma solucdo &cida de HNO; (63%) e HF (70%) na
proporcdo em volume 4:1, respectivamente. Esse procedimento é realizado a fim de garantir
que os lingotes estejam isentos de impurezas, as quais podem contaminar o material durante
os tratamento térmicos.

Os lingotes foram imersos com o auxilio de uma pinga na solucdo previamente
preparada, contida em uma proveta; ap6s 15 segundos, foi rapidamente virada escoando
somente a solucdo. Apos esse processo, 0s lingotes foram imediatamente mergulhados em um
béquer, que recebia um fluxo de dgua constante, isto é, a &gua contida no interior do béquer
estava sempre sendo renovada, sendo em seguida secados com fluxo de ar quente.

Esse procedimento garante a obtencéo de lingotes sem tracos de oxidagé&o.

1V.2 - Processamento térmico e mecéanico

Os lingotes (@ = 18,0 mm e comprimento de 140,0 mm) foram submetidos a um

tratamento térmico de homogenizacéo, sendo em seguida deformados por meio de forjamento

rotativo a frio, até um didmetro de aproximadamente 6,0 mm. As ligas forjadas foram entéo

submetidas a diferentes tratamentos térmicos: recozimento e envelhecimento.

IV.2.1 - Encapsulamento

Apos a decapagem, os lingotes foram encapsulados sob vacuo em tubos de quartzo,

sendo os didmetros interno e externo de 21 e 23 mm, respectivamente, para tratamento de
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solubilizacdo. Enquanto que para os tratamentos de recozimento e envelhecimento, os lingotes
forjados foram encapsulados em tubos com diametros interno e externo de 8 e 10 mm.

Os tubos foram limpos com lencos de papel umedecidos por acetona, e entdo secados
com auxilio de um secador. Os lingotes foram colocados no tubo de quartzo com uma das
extremidades previamente fechada por um magcarico oxiacetilénico.

Injetou-se argbnio no sistema para remo¢do de oxigénio e simultaneamente uma
bomba de vacuo removia o gas inerte. Durante esse procedimento, o tubo foi aquecido, com
um magarico, na regido onde se localizava o lingote, para remocao de eventuais impurezas e
vestigios de 4gua. Um medidor de vacuo por condutividade térmica (Pirani) foi empregado
para verificar a pressdo no sistema. Logo apés, a outra extremidade do tubo foi fechada, e

verificada a vedagdo por meio de imersdao em &gua.

1V.2.2 - Tratamentos térmicos

Estudos anteriores indicam a melhor condi¢do de solubilizacdo e recozimento para a
liga Ti-13Nb-13Zr, a 1000°C por 60 minutos com resfriamento em agua e a 900°C por 30
minutos com resfriamento em agua, respectivamente (Baptista, 2004). Como as ligas
estudadas apresentam uma variacdo do percentual de niobio, 5 % em peso a mais e a menos
da liga mencionada, e considerando o diagrama de fases apresentado na Figura I11.2, as
temperaturas de 1000 e 900°C também sdo utilizadas para as ligas em estudo.

Com o objetivo de determinar a temperatura de solubilizacdo mais apropriada para a
realizacdo dos tratamentos térmicos dos lingotes, foram retiradas quatro amostras na secao
transversal, de cada composicdo, para serem submetidas a quatro condicdes diferentes de
tratamento térmico: 900 e 1000°C, por um tempo de 30 e 60 minutos. As amostras foram

encapsuladas sob vacuo e, ap0s o tratamento térmico, foram resfriadas em agua.
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Os lingotes solubilizados conformados a frio foram submetidos a um tratamento
térmico de recozimento a 900°C por 30 minutos sob duas diferentes condi¢bes de
resfriamento: em &gua e ao ar. A temperatura e o tempo foram escolhidos baseados no
tratamento de recozimento da liga Ti-13Nb-13Zr que, comparada as ligas em estudo, possui 0
mesmo comportamento microestrutural, quando submetidas aos mesmos tratamentos de
solubilizag&o.

As ligas em estudo também foram submetidas a tratamentos térmicos de
envelhecimento, visando determinar a temperatura e o tempo mais apropriados, foram
retiradas 9 amostras na secdo transversal das ligas recozidas resfriadas em &gua, para serem
submetidas a 9 condigdes diferentes de tratamento térmico: 400, 500 e 600°C por 1, 3 e 6
horas. As amostras foram encapsuladas sob vacuo e apds o tratamento térmico foram
resfriadas ao ar.

Os tratamentos térmicos de solubilizacdo, recozimento e envelhecimento foram
realizados em um forno tubular com resisténcia Kanthal A;, DEMAR/FAENQUIL, tendo uma

regiao homogénea de 3,0m e uma variacéo de 5°C na temperatura.

IV.2.3 — Conformacgdo mecéanica a frio

Os lingotes solubilizados sofreram deformacdo plastica por forjamento rotativo a frio
até atingirem um diametro final préximo de 6,0 mm ( reducdo em area de 89% ).

O forjamento rotativo (swaging) ocorreu em equipamentos FENN modelos 6F (2" até
3/8") e 3F (1/2" até 1/8"), DEMAR/FAENQUIL, com poténcia de aproximadamente 30 Cv
(HP) e velocidade de 1700 rotacGes por minuto (rpm). O forjamento rotativo trabalha com

troca de matrizes (ou martelos) a cada passe.
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Os lingotes passaram por um martelamento continuo com golpes de impactos rapidos
sobre a sua superficie com o objetivo de eliminar a textura antiga e pequenas falhas que
poderiam existir no lingote.

Como o lingote obtido possui secdo transversal oval irregular, foram tomadas medidas
dos didmetros maior e menor antes da deformacdo a frio, sendo que para cada um foram
medidos trés pontos distintos no inicio: no meio e no fim do lingote, como mostrado na
Figura IV.5 (Schneider, 2001). A cada passe do forjamento rotativo os didmetros do inicio,

meio e fim foram medidos, levando-se em consideracdo apenas o diametro maior.

@ Menor Secéo longitudinal do lingote

T T T R R

@ Maior

Inicio Meio Fim

Secéo transversal do lingote

Figura V.5 — Representacdo das secOes transversal e longitudinal do lingote

(Schneider, 2001).

As Tabelas IV. 2 e 3 mostram os valores dos didmetros de uma sequéncia da

deformacéo a frio imposta a um dos lingotes, Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr, respectivamente.
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Tabela IV. 2 — Dados do forjamento rotativo da liga Ti-8Nb-13Zr a partir do didmetro

inicial de 18,0 mm

@martelo @inicio ¢@meio @fim @médio comprimento

(mm) (mm) (mm) (mm) (mm) (mm)
15,87 16,20 16,60 16,38 16,39 138,00
14,61 15,30 1550 15,30 15,37 140,24
13,51 1430 14,30 14,38 14,33 169,00
12,45 13,00 13,20 13,20 13,13 194,00
11,43 12,00 12,28 12,30 12,19 222,00
10,41 11,00 11,10 11,08 11,06 265,00
9,53 10,20 10,38 10,38 10,32 305,00
8,71 9,30 9,42 9,30 9,34 368,00
7,93 8,90 8,84 8,80 8,84 420,00
7,11 7,80 7,80 7,80 7,87 530,00
6,35 7,40 7,46 7,46 7,44 585,00
5,84 6,48 6,60 6,48 6,52 750,00

Tabela IV. 3 — Dados do forjamento rotativo da liga Ti-18Nb-13Zr, a partir do

diametro inicial de 18,0 mm

¢martelo @inicio @meio @fim @médio comprimento

(mm) (mm) (mm) (mm) (mm) (mm)
15,87 16,30 16,78 16,40 16,49 137,00
14,61 15,30 15,50 15,40 15,40 138,24
13,51 14,40 14,44 14,34 14,39 154,00
12,45 13,14 13,28 13,14 13,19 186,00
11,43 12,18 12,30 12,30 12,26 214,00
10,41 11,06 11,10 11,00 11,05 260,00
9,53 10,28 10,38 10,30 10,32 296,00
8,71 9,40 9,40 9,42 9,40 358,00
7,93 8,70 8,80 8,84 8,78 413,00
7,11 7,80 7,86 7,80 7,82 515,00
6,35 7,46 7,46 7,46 7,46 571,00
5,84 6,48 6,60 6,60 6,56 739,00

IVV.3 - Caracterizagdo microestrutural

Para a avaliacdo microestrutural as amostras foram preparadas seguindo técnicas

metalograficas (embutimento, lixamento e polimento).
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O embutimento foi realizado em um equipamento Panambra modelo Tempopress2,
utilizaram-se 15ml de resina do tipo baquelite, em um tempo de aproximadamente cinco
minutos e presséo entre 2000 - 2500MPa

Posteriormente, as amostras foram lixadas utilizando-se lixas de carbeto de silicio na
seguinte seqiiéncia: 180, 220, 320, 400, 600, 800, 1000, 1200 e 2400 mesh. A cada mudanca
de lixa as amostras sofriam rotacdo de 90°, a fim de garantir total eliminacgdo de risco da lixa
anterior.

Em seguida, as amostras foram polidas utilizando-se uma solucdo de OP-S, H,0,,
NH,OH, detergente e agua. Realizou-se o polimento das amostras por meio da adi¢do de uma
pequena quantidade da solugdo sobre um o pano de polimento (OP-Chen), fixado em uma
politriz. Para algumas amostras utilizou-se a politriz automética Jean Wirtz modelo Phoenix
4000, DEMAR/FAENQUIL, com velocidade de 350 rpm e forga de 12 N, enquanto que para
as outras utilizou-se uma politriz modelo Arotec (tipo APL-4), com velocidade de 600 rpm,
até a obtencdo de uma superficie lisa isenta de riscos.

Apds o polimento, foi realizado o ataque quimico para revelar a microestrutura,

utilizando-se uma solucéo (reagente Kroll):

Agua destilada 100ml
Acido nitrico (HNO3) 5mi
Acido fluoridrico (HF) 3ml

As amostras foram atacadas por imersao, por tempos variados de 10 segundos a 20
minutos, dependendo da condicdo de tratamento térmico da amostra, sendo entdo secadas em
ar comprimido.

Apdls essas etapas, as amostras foram observadas por microscopia éptica e por

microscopia eletronica de varredura, utilizando um microscopio Leica DMIRM com camera
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digitalSCC-131 acoplada a programa de aquisi¢do de imagem Leica Qwin e um microscopio
eletronico de varredura (MEV), respectivamente. Além disso, foi feita microandlise das ligas
utilizando microscopia eletronica de varredura : microscopio eletrdnico marca LEO, modelo
1450VP - EDS.

Realizou-se também anélise por difracdo de raios X, em que foi utilizado um
difratbmetro DEBYEFLEX 1001 JSO, com passo angular de 0,05°, tempo de contagem de 1
segundo e radiacdo Cu-Ka. As amostras, analisadas sob a forma de p6, foram preparadas
lixando-se as barras com limas de Fe, e apds esse procedimento o p6 foi imantado para
retirada do Fe proveniente da lima. As amostras analisadas representam as seguintes
condicdes: recozida a 900°C/30min resfriada em agua e ao ar, e envelhecidas a 400°C/6h,

500°C/6h (para a liga Ti-8Nb-13Zr) e 500°C/3h (para a liga Ti-18Nb-13Zr).

IVV.4 — Caracterizacdo mecanica

Os ensaios de tragdo permitem medir satisfatoriamente a resisténcia dos materiais,
além de fornecer informacdes sobre a sua ductilidade quando sujeitos a tensdo uniaxial de
tracdo (Souza, 1990). Neste trabalho, foram ensaiadas as ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr
nas seguintes condi¢des: forjadas, recozidas a 900°C/30 min com resfriamento em agua e ao
ar, e envelhecidas nas seguintes condic¢des: 400°C/6h e 500°C/6h para a liga Ti-8Nb-13Zr e
400°C/6h e 500°C/3h.

Os ensaios foram realizados em uma méaquina de ensaios mecéanicos com atuador
servo-hidradlico da MTS, DEMAR/FAENQUL, modelo 810-23M, com capacidade de
250kN. Para controlar a deformacdo durante os ensaios foram empregados extensdmetros
adequados a tracdo (MTS mod. 634.12F21). Os corpos - de - prova de tracdo foram

produzidos seguindo a norma ASTM ES8 (Figura 1V.6).
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(cotas em mm)

Figura 1V.6 — Desenho esquematico dos corpos de prova para ensaio de tragao
(ASTM, 1991).

Os corpos - de - prova de tracdo foram lixados utilizando-se lixas de carbeto de silicio
na seguinte seqiiéncia: 180, 220, 320, 400, 600 e 800 um, evitando assim acumulo de tenséo,
sendo usado como padrdo de procedimento a auséncia de riscos visiveis até um aumento de
20X ao estereoscopio.

Os ensaios em tracdo foram realizados para obtencéo do limite de resisténcia, limite de
escoamento (0,2% offset), mddulo de elasticidade e alongamento.

Foram realizadas medidas de microdureza Vickers para ambas as ligas nas seguintes
condicdes: bruta, solubilizada a 900 e 1000°C por 30 e 60 minutos, resfriadas em agua,
forjada, recozida a 900°C por 30 minutos resfriadas em agua e ao ar, e envelhecida a 400, 500
e 600°C por 1, 3 e 6 horas resfriadas ao ar. Utilizou-se um equipamento Micromet 2004,
DEMAR/FAENQUIL, sendo a carga adotada de 100 gf por 20 segundos, tomando-se a média

de no minimo 15 medidas para cada amostra.
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V - RESULTADOS E DISCUSSOES

Procedimentos térmicos € mecanicos sdo geralmente desenvolvidos em ligas de Ti
visando obter a uma combina¢do desejada de propriedades microestruturais € mecanicas. Por
esta razdo, serdo avaliados os comportamentos microestrutural e mecanico das ligas Ti-8Nb-
13Zr e Ti-18Nb-13Zr, em complementagao serdo avaliadas as superficies de fratura dos

corpos — de — prova, apds ensaio de tracao.

V.1 — Anélise microestrutural

V.1.1 - Estrutura bruta de fusdo das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr

Os lingotes produzidos das ligas, Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr possuem didmetro
inicial médio de 18,0 mm e comprimento de 140,0 mm. A Figura IV.1 ilustra o formato da
secdo transversal onde observa-se a regido de contato com o cadinho refrigerado a agua

durante a fusdo (Schneider, 2001).

Regido Superior

Regido Central

egido Inferior

Cadinho de cobre /

refrigerado a agua

Figura V.1 — Secao transversal dos lingotes das ligas em estudo, mostrando a regido

de contanto com o cadinho durante a fusdo (Schneider, 2001).
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As Figuras V.2 e 3 representam a estrutura bruta de fusdo, obtidas por meio de
microscopio optico, das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr, respectivamente, sendo as
regides: (A) superior, (B) central e (C) inferior do lingote.

Nota-se que ha uma diferenca na morfologia da microestrutura variando em fun¢ao da
regido, devido as diferentes velocidades de resfriamento que o lingote estd sujeito apds a
fusdo.

As Figuras V.4 e V.5 apresentam a micrografia eletrénica onde observa-se uma
diferenga microestrutural entre as ligas, possivelmente devido a variagdo do % de Nb. A liga
com 8%Nb apresenta uma microestrutura mais fina em comparacdo com a liga com maior
quantidade de Nb.

Os resultados de microandlise obtidos por espectroscopia de energia dispersiva (EDS)
em pontos aleatérios da regides superior, central e inferior apresentam valores proximos

aqueles da composi¢ao nominal das ligas em estudo, conforme exemplificado a seguir:

Ti-8Nb-13Zr
% Ti(em peso) % Nb (em peso) % Zr (em peso)
Regido superior 76,86 9,13 14,01
Regido central 77,02 9,02 13,96
Regido inferior 77,91 9,03 13,07
Ti-18Nb-13Zr
% Ti(em peso) % Nb (em peso) % Zr (em peso)
Regido superior 68,39 18,54 13,07
Regido central 68,48 18,21 13,31

Regido inferior 68,45 18,33 13,22
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Figura V.3 — Micrografia optica da estrutura bruta de fusdo da liga Ti-18Nb-13Zr nas

regides: (A) superior, (B) central ¢ (C) inferior.



Tese de Mestrado — Helena Marques da Silva V — RESULTADOS E DISCUSSOES 38

Figura V.4 — Micrografia eletronica da regido central da estrutura bruta de fusdo da

liga Ti-8Nb-13Zr.

Figura V.5 — Micrografia eletronica da regido central da estrutura bruta de fusdo da

liga Ti-18Nb-13Zr.
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V.1.2 — Estudo da condicdo de solubilizacdo apropriada para as ligas Ti-8Nb-13Zr e

Ti-18Nb-13Zr

Como descrito no procedimento experimental, trés amostras de um lingote de cada
composi¢do foram tratadas a quatro diferentes condi¢cdes: 900°C/30 e 60min e 1000°C/30 e
60min com resfriamento em agua, com a finalidade de determinar a temperatura e o tempo de
solubilizacdo para o tratamento dos lingotes, visando garantir uma estrutura homogénea
martensitica o', semelhante a obtida para a Ti-13Nb-13Zr estudada anteriormente por
Schneider (2001).

Para o tratamento a 900°C observa-se que uma microestrutura martensitica o' comega
a ser formada para ambas as ligas, para o tempo de 30 minutos conforme mostram as Figuras
IV.6 e 7. Para o tempo de 60 minutos, a microestrutura o' ¢ mais evidente, porém nao se pode
garantir a sua completa formagao (Figuras V.8 ¢ V9). Além disso, para ambos os tempos,
observam-se contornos de graos dispostos a uma angulacdo proxima a 120°, semelhante
aquela de um material submetido a um tratamento térmico no estado solido.

Para o tratamento de solubilizagdo a 1000°C/30min, ha formacdo da estrutura
martensitica o' acicular (Figuras V.10 e V11). Para o tempo 60 minutos, os lingotes
apresentaram microestrura mais homogénea martensitica o' (Figuras V.12 e V13).

Analisando as micrografias obtidas das ligas tratadas nas quatro condicdes descritas
conclui-se pela condicdo de 1000°C/60min e resfriamento em agua para o tratamento de
solubilizacao por resultar na formagao da microestrutura martensititica o'.

As Figuras V.14 e V15 representam micrografias obtidas via MEV das ligas Ti-8Nb-
13Zr e Ti-18Nb-13Zr solubilizadas na condi¢do escolhida. Observa-se que a morfologia da
microestrutura apresenta diferencas quanto ao tamanho das agulhas que compdem a estrutura

martensitica a'. Sendo que para a liga Ti-18Nb-13Zr, as agulhas s3o mais grosseiras.
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Figura V.6 — Micrografia optica da liga Ti-8Nb-13Zr tratada a 900°C/30min resfriada

em agua.

Figura V.7 - Micrografia optica da liga Ti-18Nb-13Zr tratada a 900°C/30min resfriada

em agua.
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Figura V.8 — Micrografia optica da liga Ti-8Nb-13Zr tratada a 900°C/60min resfriada

em agua.

Figura V.9 — Micrografia optica da liga Ti-18Nb-13Zr tratada a 900°C/60min

resfriada em agua.
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Figura V.10 — Micrografia optica da liga Ti-8Nb-13Zr tratada a 1000°C/30min

resfriada em agua.

Figura V.11 — Micrografia optica da liga Ti-18Nb-13Zr tratada a 1000°C/30min

resfriada em agua.
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Figura V.12 — Micrografia optica da liga Ti-8Nb-13Zr tratada a 1000°C/60min

resfriada em dgua.

Figura V.13 — Micrografia optica da liga Ti-18Nb-13Zr tratada a 1000°C/60min

resfriada em agua.
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Figura V.14 — Micrografia (MEV) da liga Ti-8Nb-13Zr tratada a 1000°C/60min

resfriada em agua.

Figura V.15 — Micrografia (MEV) da liga Ti-18Nb-13Zr tratada a 1000°C/60min

resfriada em agua.
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Os resultados de microanalise obtidos por espectroscopia de energia dispersiva (EDS)
em pontos aleatorios das ligas solubilizadas a 1000°C/60min apresentam valores muito
proximos ao da composi¢ao nominal das ligas, caracterizando assim a formac¢ao de uma Unica

fase, ou seja, martesitica a'. Os valores obtidos da analise de EDS para ambas as ligas sdo:

Ti-8Nb-13Zr
% Ti(empeso) % Nb (em peso) % Zr (em peso)
Ponto 1 80,72 6,45 12,83
Ponto 2 79,43 7,63 12,94
Ponto 3 79,30 7,93 12,79
Ti-18Nb-13Zr
% Ti(empeso) % Nb (em peso) % Zr (em peso)
Ponto 1 68,35 18,42 13,23
Ponto 2 68,51 18,28 13,21
Ponto 3 68,47 18,31 13,22

1V.1.3 — Microestrutura das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr forjadas a frio

As Figuras V.16 e 17 representam micrografias das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr
na condi¢do de solubilizada forjada a frio, respectivamente. Notam-se microestruturas
resultantes da severa deformacgao plastica sofrida pelos materiais, no entanto nao foi detectada

a presenga de poros, microtrincas ou outro tipo de descontinuidade nas amostras observadas.

@ e
Figura V. 16 — Microscopia Optica da liga Ti-8Nb-13Zr solubilizada forjada a rio: (A)

secdo longitudinal e (B) secgdo transversal.
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) ®
Figura V. 17 — Microscopia optica da liga Ti-18Nb-13Zr solubilizada forjada a frio:

(A) secao longitudinal e (B) secdo transversal.

V.1.4 — Microestrutura das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr recozidas a 900°C/30min

sob duas condicGes de resfriamento

As ligas, apos forjamento rotativo a frio, foram submetidas a tratamentos de
recristalizagao a 900°C por 30 minutos nas seguintes condi¢des de resfriamento: em agua e ao

ar.

V.1.4.1 — Recozidas a 900°C/30min resfriadas em agua

As Figuras V.18 e V.19 apresentam micrografias opticas da ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-
18NDb-13Zr recozidas a 900°C/30min resfriadas em agua, respectivamente. Com o tratamento
de recristalizacdo foi possivel recuperar a microestrutura das ligas, obtendo-se uma
microestrutura tipica de martensita o', contudo com granulometria menor que as ligas

solubilizadas a 1000°C por 60 minutos.
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Figura V.18 — Microscopia optica da liga Ti-8Nb-13Zr recozida a 900°C/30min

resfriada em dgua.

Figura V.19 — Microscopia optica da liga Ti-18Nb-13Zr recozida a 900°C/30min

resfriada em agua.
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Figura V.20 — Micrografia (MEV) da liga Ti-8Nb-13Zr recozida a 900°/30min

resfriada em agua.

Figura V.21 — Micrografia (MEV) da liga Ti-18Nb-13Zr recozida a 900°/30min

resfriada em agua.
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As ligas recozidas a 900°C/30min resfriadas em 4gua apresentam microestruturas
semelhantes, correspondendo a tipica microestrutura matensitica o' como mostram as Figuras
V. 20 e 21. Observa-se uma estrutura grosseira na formacao das agulhas para a liga com 18%
de Nb. Os resultados de microanalise por energia dispersiva (EDS) de ambas as ligas nesta
condi¢cdo de tratamento, ndo apresentaram alteracdes significativas entre as regides clara e

escura, apenas reproduziram a composicdo nominal das ligas, conforme exemplificado a

seguir:
Ti-8Nb-13Zr
% Ti(empeso) % Nb (em peso) % Zr (em peso)
Ponto 1 80,72 6,45 12,83
Ponto 2 79,43 7,63 12,94
Ponto 3 79,30 7,93 12,79
Ti-18Nb-13Zr
% Ti(empeso) % Nb (em peso) % Zr (em peso)
Ponto 1 68,35 18,42 13,23
Ponto 2 68,51 18,28 13,21
Ponto 3 68,47 18,31 13,22

Considerando-se os resultados da Tabela V.1, obtidos da literatura para a liga Ti-
13Nb-13Zr tratada a 760°C/1h resfriada nas seguintes condi¢des: em dgua (WQ), ao ar (AC) e
ao forno (FC) (Geetha et al.,2004b) ¢ os dados de JCPDS das fases a e 3 do Ti puro, os
resultados de difragdo de raios X das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr recozidas a
900°C/30min e resfriadas em agua (Figuras V.22 e V.23) foram analisados, sendo possivel
identificar os picos caracteristicos da fase o' (hc). Todos os valores contidos na Tabela V.1
foram alinhados levando-se em conta os respectivos valores de intensidade.

Outros resultados obtidos foram os parametros de rede da fase o' das ligas Ti-8Nb-
13Zr e Ti-18Nb-13Zr sendo, respectivamente, a = 2,9831 A e c = 4,7315 A e a =3,0000 A e
c = 4,7335 A. Os calculos destes possiveis pardmetros foram realizados a partir dos

parametros de rede da faes a do Ti, por meio de um programa de refino (Powder Cell).
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Tabela V.1 — Valores de 20 e respectivas distancias interplanares d(A) das reflexdes

hkl das fases a ou 0’ (hc) e B (ccc).

JCPDS Dados da literatura para a liga Ti-13Nb-13Zr
Ti-a (ho) WQ AC FC
I-a(hc
ae a'(hc)

(k)  20) d@A) 260) d&) 200 dA) 2000 d&A)
010 3509 2557 35 2563 35 2563 35 2563
002 3844 2342 38 2367 38 2367 38 2367
011 40,19 2244 40 2254 40 2254 40 2,254
012 5306 1,726 52 1,758 52 1,758 52 1,758
110 63,02 1475 62 1497 62 1,497 62 1,497
103 70,73 1332 70 1344 70 1,344 71 1,344
200 74,13 1278 76 1252 76 1252 76 1,252
112 7637 1247 81 1,187

201 7737 1232 86 1,130

Ti-B B (ccc)
(hk) 2009  d(A) 2090 d@A) 200) d(A)
110 38,87 2315 55 1,669 55 1,669
220 56,13 1,637 70 1,344
211 70,32 1,338 93 1,063
600
o' Ti-8Nb-132r
o 900°C/30min
500 — g wQ
’E: 400
3
S
T 300+ a
2 .
(0] o ©
= 8
= 200
100
I I T I I

30 ' 40 ' 50 60 ' 70 ' 80
26 (Graus)

Figura V.22 — Difratograma da liga Ti-8Nb-13Zr recozida a 900°C/30min resfriada

em agua (WQ).
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500 Ti-18Nb-13Zr
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S 900°C/30min

wQ

Intensidade (u.a.)

T T T T T T T T T
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20 (Graus)

Figura V.23 — Difratograma da liga Ti-18Nb-13Zr recozida a 900°C/30min resfriada

em agua (WQ).

V.1.4.2 — Recozidas a 900°C/30min e resfriadas ao ar

As ligas recozidas a 900°C/30min resfriadas ao ar apresentam uma microestrutura
constituida de duas fases, além disso, as ligas também apresentam diferencas quanto a
distribuicdo das fases e este fato estd relacionado a composicao das ligas. As Figuras V.24 e
V.25 representam micrografias Opticas da ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr Recozidas
resfriadas ao ar, respectivamente, enquanto que as Figuras V.26 e V.27 representam

micrografias obtidas via MEV para as ligas nesta condigao.
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Figura V.24 — Microscopia Optica da liga Ti-8Nb-13Zr recozida a 900°C/30min

resfriada ao ar.

Figura V.25 — Microscopia optica da liga Ti-18Nb-13Zr recozida a 900°C/30min

resfriada ao ar.
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Figura V.26 — Micrografia (MEV) da liga Ti-8Nb-13Zr recozida a 900°C/30min

resfriada ao ar.

Figura V.27 — Micrografia (MEV) da liga Ti-18Nb-13Zr recozida a 900°C/30min

resfriada ao ar.
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Os resultados de microandlise por energia dispersiva (EDS), de ambas as ligas nesta
condi¢do de tratamento, sugerem diferencas de composi¢ao entre as regides clara e escura,

conforme exemplificado a seguir:

Ti-8Nb-13Zr
% Ti(em peso) % Nb (em peso) % Zr (em peso)
Ponto 1 76,69 8,92 14,39
Regido Escura Ponto 2 78,53 7,58 13,89
Ponto 3 77,23 8,41 14,36
Regido Clara Ponto 1 72,63 11,70 15,67
Ponto 2 73,49 11,01 15,50
Ti-18Nb-13Zr
% Ti(em peso) % Nb (em peso) % Zr (em peso)
Ponto 1 73,45 16,30 10,25
Regido Escura Ponto 2 71,88 16,77 11,35
Ponto 3 66,42 19,83 13,76
Regizo Clara Ponto 1 65,00 20,12 14,88
Ponto 2 66,03 19,73 14,24

Para a liga Ti-18Nb-13Zr, os pontos 1 e 2 da regido escura correspondem ao contorno
de grao e o ponto 3 a um ponto escuro no interior do grado, enquanto que os pontos da regido
clara correspondem a pontos aleatorios no interior do grao.

A microestrutura da liga com 8% de Nb, na condi¢do recozida resfriada ao ar,
apresenta uma malha tipica de uma “basket wave” (0+f3), como mostra a Figura V.26. A
microanalise (EDS) da regido clara apresentou menor quantidade de Ti e maior de Nb do que
a composicdo nominal da liga, caracterizando assim a formagdo da fase (. O resultado de
EDS na regido escura indicou uma composi¢do proxima a nominal da liga, entretanto
esperava-se que esta fase possuisse maior quantidade de Ti, a fim de caracterizar a formagao
da fase a, em fungdo da aparéncia “basket wave” (a+f3). Este fato estd possivelmente
relacionado com a dimensao das regides analisadas, que nao foi suficiente para a obtencao de
valores de composicao confiaveis das fases presentes.

A microestrutura da liga com 18% de Nb, na condigdo recozida resfriada ao ar,

apresenta uma matriz clara com precipitados e uma regidao escura no contorno de grao, como
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apresenta a Figura V.27.

A microanalise (EDS) do contorno de grao (pontos 1 e 2 da regido escura) apresenta
maior quantidade de Ti e menor de Nb, ja a regido clara apresenta menor quantidade de Ti e
maior de Nb. Desta forma, pode-se afirmar que o contorno de grao ¢ composto da fase 0 ¢ a
matriz da fase (. Supdem-se que, pela maior quantidade de estabilizador da fase 3 (Nb),
grande quantidade da fase o foi deslocada para o contorno de grao havendo competitividade
entre as fases durante o resfriamento.

Os resultados de difragdo de raios X das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr recozidas
a 900°C/30min e resfriadas ao ar (Figuras V.28 e V.29) apresentam picos caracteristicos das

fases a (hc)e B (cce), considerando-se resultados apresentados na Tabela V.1. Os possiveis

parametros de rede calculados das fases a e [ para as ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr

foram:
Ti-8Nb-13Zr Ti-18Nb-13Zr
Fase a Fase Fase a Fase
a=2,9693 A a=33156A a=29819A a=32760 A
c=4,7115 A c=4,7115A
a Ti-8Nb-132r
500 + §: 900°C/30min
AC

400

300

Intensidade (u.a.)

200

30 ' 40 ' 50 60 ' 70 ' 80
2 6 (graus)
Figura V.28 — Difratograma da liga Ti-8Nb-13Zr recozida a 900°C/30min resfriada ao

ar (AC).
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o Ti-18Nb-13Zr
§: 900°C/30min
AC

Intensidade (u.a.)

30 40 50 60 70 80
2 8 (graus)

Figura V.29 — Difratograma da liga Ti-18Nb-13Zr recozida a 900°C/30min resfriada

ao ar (AC).

IV.1.5 — Estudos das condigdes de envelhecimento apropriadas para as ligas Ti-8Nb-

13Zr e Ti-18Nb-13Zr

A liga Ti-8Nb-13Zr recozida foi envelhecida sob diferentes condi¢des de tempo e
temperatura, conforme descrito anteriormente, cujas caracteristicas microestruturais estao
apresentadas na Figura V.30. Observa-se que a 600°C a microestrutura ndo apresenta variagao
morfoldgica significativa com a variacdo do tempo. No entanto, a 500°C a presenca de
precipitados torna-se mais evidente, sendo que a nucleagdo e crescimento mostram-se
dependentes do tempo. Ja a 400°C esses efeitos ndo sdo observados pelas técnicas utilizadas

neste trabalho.



Tese de Mestrado — Helena Marques da Silva V — RESULTADOS E DISCUSSOES 57

1h

3h

6h

1-00um/

Figura V.30 — Micrografia optica da liga Ti-8Nb-13Zr envelhecida a 400°C, 500°C ¢
600°C por 1h, 3h, 6h.

A Figura V.31 apresenta as caracteristicas microestruturais da liga Ti-18Nb-13Zr
recozida e envelhecida sob as mesmas condi¢des de tempo e temperatura que a liga Ti-8Nb-
13Zr. Observa-se que a microestrutura da liga Ti-18Nb-13Zr varia em fun¢ao tanto do tempo
quanto da temperatura. A 400°C ocorre um refinamento microestrutural com o aumento do
tempo de tratamento. No entanto, a 500°C/6h a liga apresenta-se com uma microestrutura
heterogénea, enquanto que para o tempo de 3h ocorre um crescimento das agulhas finas e um

aparente aumento da fragdo volumétrica de precipitados distribuidos de forma regular quando

comparada a microestrutura da tratada por 1h. A 600°C/1h a microestrutura observada ¢
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semelhante aquela de 500°C/3h. J4 a 600°/3h e 6h parece ter ocorrido um agrupamento dos

precipitados.

Figura V.31 — Micrografia optica da liga Ti-18Nb-13Zr envelhecida a 400°C, 500°C e

600°C por 1, 3 e 6h.

IVV.1.5.1 — Avaliagéo do resultado de microdureza das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr

envelhecidas

Os valores médios de microdureza Vickers e respectivos desvios - padrdo estdo
apresentados na Tabela V.1 e a sua representacdo grafica nas Figuras IV. 32 e 33,

respectivamente, para a, liga, Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr.
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Tabela V.2 — Valores médios de microdureza Vickers e seus respectivos desvios -

padrdo em funcdo do tempo e temperatura do tratamento de envelhecimento para as ligas Ti-

&Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr.

Temperatura/ Ti 8Nb 13Zr Ti 18Nb 13Zr
Tempo Microdureza Desvi9 - Microdureza Desvi9 -
(HV) padrao (HV) padrao
400°C /1h 315,98 0,39 287,45 3,65
400°C /3h 319,79 2,03 325,14 6,06
400°C /6h 327,87 13,19 359,57 2,61
500°C /1h 310,87 2,16 329,02 3,38
500°C /3h 329,12 7,76 349,26 3,97
500°C /6h 344,65 2,87 350,35 7,11
600°C /1h 320,58 4,36 308,73 2,96
600°C /3h 323,23 0,66 306,18 0,13
600°C /6h 306,18 6,19 341,91 2,97

Com base nos valores da Tabela V.2 e na Figura V.32, observa-se que, para a
temperatura de 500°C, o aumento nos valores de dureza indica que nestas condi¢des a
precipitacdo ocorre de forma mais adequada, atingindo apds 6 horas o maior valor de
microdureza. Para a temperatura de 400°C ocorre um aumento suave dos valores de
microdureza e apds 6 horas ¢ ligeiramente maior que o anterior.

A Figura V.33 apresenta um comportamento distinto para cada temperatura analisada.
A julgar pela forma da curva de envelhecimento a 400°C, pode-se concluir de forma
preliminar que nesta temperatura ocorre um processo de precipitacdo associado a distor¢des
na rede cristalina que proporcionam uma varia¢cao de microdureza de 288 para 342 HV. Para a
temperatura de 500°C observa-se que a partir de 3h ndo ocorre mudan¢a na microdureza,
indicando que possivelmente ocorreu somente um aumento do tamanho médio dos

precipitados, conforme observado na Figura V.33.
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Figura V.32 — Variagdo da microdureza Vickers em fungdo do tempo e temperatura

do tratamento de envelhecimento para a liga Ti-8Nb-13Zr.

370 4

Ti-18Nb-13Zr
360 /A
< 3501 ° .
L ] .
o 3407
e 4
o
§ 330 °
S _
© 320
N _
g
5 310 -
o 4 |
o
G 3004 —A— 1400
= T —e—t500
290 A —m— t600
280 T T T T T T T T
1 2 3 4 5 6

Tempo (h)
Figura V.33 — Variag¢@o da microdureza Vickers em fungdo do tempo e temperatura
do tratamento de envelhecimento.para a liga Ti-18Nb-13Zr.
As formas das curvas para a temperatura de 600°C, para ambas as ligas (Figuras V.32
e V.33), mostram que esta ndo ¢ a temperatura adequada de envelhecimento.
Apds a andlise microestrutural e do comportamento das curvas de envelhecimento
foram selecionadas duas condi¢des para avaliacdo das propriedades mecanicas por meio de

ensaio de tragdo uniaxial: 400°C/6h e 500°C/6h para a liga Ti-8Nb-13Zr e 400°C/6h e
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500°C/3h para a liga Ti-18Nb-13Zr. As Figuras V.34 ¢ V.35 apresentam as micrografias

obtidas por MEV para as condigdes selecionadas.

(A) (B)

Figura V. 34 - Micrografia obtida por MEV da liga Ti-8Nb-13Zr envelhecida a:

(A) 400°C/6h e (B) 500°C/6h.

(A) ‘ , : _ (B)

Figura V. 35 - Micrografia obtida por MEV da liga Ti-18Nb-13Zr envelhecida a: (A)

400°C/6h e (B) 500°C/3h.
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Observa-se que a microestrutura da liga Ti-8Nb-13Zr envelhecida a 400°C/6h ¢
constituida de uma matriz [3 (ccc) e ripas o (hc) de diferentes tamanhos e orientagdes,
conforme mostra a Figura V.34 (A). Para a liga envelhecida a 500°C/6h a microestrutura ¢
constituida de precipitados maiores e de ripas de diferentes orientagdes e tamanhos (Figura
V.34-B).

Analisando a Figura V.35, observa-se que a microestrutura da liga Ti-18Nb-13Zr
envelhecida a 400°C/6h ¢ constituida de uma matriz 3 e precipitados 0, sendo estes pequenos,
regulares e distribuidos uniformemente. Enquanto que para a condi¢do envelhecida a
500°C/3h, comparada a condicdo anterior, apresenta microestrutura com precipitados (Q)
maiores, de diferentes tamanhos e distribuidos aleatoriamente, gerando assim regides de
acimulo de tensdes com diferente intensidade.

Os resultados de difracao de raios X das liga Ti-8Nb-13Zr envelhecida a 400°C/6h e
500°C/6h (Figuras V.36 e V.37) apresentam picos caracteristicos das fases a (hc)e B (ccc). O
mesmo ocorre para a liga Ti-18Nb-13Zr envelhecida a 400°C/6h e 500°C/3h, como mostram

as Figuras V.38 e V.39.

600 ¢
S Ti-8Nb-132r
400°C/6h
500 +
—~
@ 400 -
>
3
& 300 Y
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e
£ 2004
100
. ; . ; . ; . ; .
30 40 50 60 70 80

2 6 (graus)

Figura V.36 — Difratograma da liga Ti-8Nb-13Zr envelhecida a 400°C/6h.
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Figura V.37 — Difratograma da liga Ti-8Nb-13Zr envelhecida a 500°C/6h.
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Figura V.38 — Difratograma da liga Ti-18Nb-13Zr envelhecida a 400°C/6h.
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Figura V.39 — Difratograma da liga Ti-18Nb-13Zr envelhecida a 500°C/3h.
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V.2 — Analise do comportamento mecanico

V.2.1 — Avaliacéo das propriedades mecanicas da ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr nas

condicdes: forjada, recozida e envelhecida

A avaliacdo mecénica das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr é baseada em ensaios de
tracdo uniaxial & temperatura ambiente e de microdureza. Foram realizados no minimo trés
ensaios para cada composicao nas seguintes condicoes:

- forjada,

- recozida a 900°C/30min resfriada em agua (WQ),

- recozida a 900°C/30min resfriada ao ar (AC),

- envelhecida a 400°C/6h e a 500°/6h para a liga Ti-8Nb-13Zr, e

- envelhecida a 400°C/6h e a 500°C/3h para a liga Ti-18Nb-13Zr.

As curvas tensdo versus deformagdo e o0s respectivos valores das propriedades
mecanicas obtidos para cada corpo — de — prova encontram-se no ANEXO |. Para
apresentacdo dos resultados no texto foi escolhida uma curva, para cada condi¢do, como

representativa do comportamento médio.

V.2.1.1 - Ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr nas condicdes: forjada e recozida

As Figuras V.40 e V.41 representam as curvas tensdo versus deformacdo para a ligas
Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr, respectivamente, nas condi¢bes: forjada, recozidas a
900°C/30min resfriadas em agua (WQ) e ao ar (AC) e as Tabelas V.3 e V.4 os valores médios

e 0s respectivos desvios padrdo das propriedades mecanicas.
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Figura V.40 — Curvas tensdo versus deformagdo para a liga Ti-8Nb-13Zr na

condicdes: forjada a frio, recozida 900°C/30min resfriada em agua (WQ) e ao ar (AC).

Tabela V.3 — Propriedades mecénicas da liga Ti-8Nb-13Zr na condi¢fes: forjada a

frio, recozida 900°C/30min resfriada em agua (WQ) e ao ar (AC).
Propriedades Mecéanicas TH-8Nb-132r
Forjada WQ AC
Limite de Resisténcia (MPa) 1358,59 + 23,76 772,31 +£9,33 742,44 + 18,46
Limite de Escoamento (MPa) 1358,59 + 23,76 582,10 + 41,50 653,21 + 16,78
Modulo de Elasticidade (GPa) 62,75 + 0,46 84,98 + 1,54 91,71+ 1,60
Reducdo em Area 0 52,49 + 4,79 61,33+ 1,15
Alongamento (%) 1,50 17,19+ 0,58 15,37 + 1,60
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Figura V. 41 — Curvas tensdo versus deformacdo para a liga Ti-18Nb-13Zr na

condicdes: forjada a frio, recozida 900°C/30min resfriada em agua (WQ) e ao ar (AC).

Tabela V.4 — Propriedades mecénicas da liga Ti-18Nb-13Zr na condi¢es: forjada a

frio, recozida 900°C/30min resfriada em agua (WQ) e ao ar (AC).

_ - Ti-18Nb-13Zr
Propriedades Mecéanicas
Forjada WQ AC
Limite de Resisténcia (MPa) 967,80 + 22,59 713,67 £9,40 776,94 + 9,63
Limite de Escoamento (MPa) 967,80 + 22,59 399,16 + 36,19 568,73 + 18,68
Modulo de Elasticidade (GPa) 41,57 + 0,88 69,74 + 0,69 75,27 £ 2,73
Reducio em Area 0 57,08 + 7,60 35,03+6,42
Alongamento (%) 2,30 19,24 +1,11 16,59 + 1,08

Analisando-se os valores das propriedades mecanicas das ligas nas trés condigdes

especificadas, nota-se que na condicao forjada a frio ambas as ligas apresentam o menor valor



Tese de Mestrado — Helena Marques da Silva V - RESULTADOS E DISCUSSOES 67

do modulo de elasticidade e maior resisténcia mecénica em detrimento de uma reducdo
acentuada da ductilidade do material. No entanto, apos o tratamento térmico de recozimento a
900°C/30min e posterior resfriamento, tanto em agua quanto ao ar, as propriedades mecéanicas
séo alteradas significativamente. Sendo que ocorre uma reducgédo do limite de resisténcia e de
escoamento a0 mesmo tempo em que ha um aumento do mddulo de elasticidade e da
ductilidade, como resultado do processo de recristalizacdo conforme apresentado na
caracterizagdo microestrutural (Figuras V.20, V.21, V.26 e V.27).

Dos valores médios do limite de resisténcia, limite de escoamento e alongamento da
liga Ti-8Nb-13Zr recozida, contidos na Tabela V.3, percebe-se que ndo ha variacdes
significativas em fungdo da condigdo de resfriamento. Entretanto, analisando-se as demais
propriedades mecénicas percebe-se que a liga resfriada em &gua (WQ) apresenta menores
valores de modulo de elasticidade (84,98GPa) e de reducdo em area (52,45%) em comparagao
com a resfriada ao ar (AC), que apresenta os seguintes valores: 91,71GPa e 61,33%,
respectivamente.

A liga Ti-18Nb-13Zr, na condicdo resfriada em agua (WQ), apresenta 0s menores
valores médios das propriedades mecanicas (Tabela V.4), com exce¢do da reducdo em area
que € maior para a liga WQ (57,08%), enquanto que a AC apresenta o seguinte valor: 16,59%.
O maior valor do limite de resisténcia da liga com 18%Nb na condicdo AC, estéa relacionado a
sua microestrutura (Figura V.27), com precipitados a no contorno de gréo.

Comparando-se o0s resultados da Tabela V.4, entre as ligas Ti-8Nb-13Zr e
Ti-18Nb-13Zr, para a mesma condi¢cdo de tratamento térmico, nota-se que as propriedades
mecanicas variam significativamente em funcdo da composicdo quimica e da condigdo de
tratamento térmico. A variacdo observada para as ligas recozidas e resfriadas em agua (WQ) é
em funcdo, principalmente, da composicdo quimica, jA que possuem microestruturas

semelhantes (Figuras V.20 e V.21). Nesta condicgéo, a liga com 8% de Nb apresenta maiores
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valores de limite de resisténcia, limite de escoamento e modulo de elasticidade e menores
valores de reducdo em area e alongamento, enquanto que para a liga com 18%Nb tem-se uma
inverséo dessas relagdes devido a maior quantidade de Nb.

As ligas quando comparadas na condicdo recozida e resfriada ao ar (AC), apresentam
diferencas microestruturais (Figuras V.26 e V.27) que contribuem, juntamente com a
composi¢do quimica, nos valores obtidos das propriedades mecénicas. A liga com 18%Nb
possui maior ductilidade (alongamento % de 35,05) e menor moédulo de elasticidade (75,27

GPa), essas relacBes estdo fundamentadas nas caracteristicas microestruturais.

V.2.1.2 - Ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr envelhecidas

As ligas foram envelhecidas a partir da condicdo de recozimento 900°C/30min
resfriadas em agua. A Figura V.42 representa as curvas tensdo versus deformacédo para a liga
Ti-8Nb-13Zr envelhecida a 400°C/6h e 500°C/6h, enquanto que a Figura V.43, para a liga

Ti-18Nb-13Zr envelhecida a 400°C/6h e 500°C/3h.
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Figura V.42 — Curvas tenséo versus deformacédo da liga Ti-8Nb-13Zr envelhecidas a

400°C/6h e 500°C/6h.
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Figura V.43 — Curvas tenséo versus deformacéo da liga Ti-18Nb-13Zr envelhecidas a

400°C/6h e 500°C/3h.

A Tabela V.5 representa os valores médios e respectivos desvios padrdo das
propriedades mecanicas das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr envelhecidas nas condicdes

especificadas.

Tabela V.5 — Propriedades mecanicas das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr

envelhecidas nas condi¢des especificadas.

_ _ Ti-8Nb-13Zr Ti-18Nb-13Zr
Propriedades Mecéanicas

400°C /6h 500°C/6h 400°C/6h 500°C/3h

Limite de Resisténcia (MPa) 875,41 +799 80792+881 860+28 841,86+ 8,76
Limite de Escoamento (MPa)  764,45+6,69 729,03+10,35 751+29 752,44+ 14,58
Médulo de Elasticidade (GPa) 82,93+ 1,11 83,44 + 2,63 84+5 85,91+ 1,00
Reducéo em Area 15,87 + 4,97 30,85 + 3,67 12+6 26,45 + 8,02
Alongamento (%) 7,7+15 93+1,8 712 8,3+0,8

Analisando-se os valores médios das propriedades mecénicas encontrados para a liga
Ti-8Nb-13Zr, nota-se que ndo houve uma variacao significativa em funcdo das condigdes de

tratamento de envelhecimento, assim como para a Ti-18Nb-13Zr, nas condigdes referidas.
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Comparando-se os valores das propriedades mecénicas das ligas recozidas resfriadas
em agua com os valores obtidos para as ligas envelhecidas verifica-se que, com exce¢do do
modulo de elasticidade da liga Ti-8Nb-13Zr, as propriedades mecénicas avaliadas foram
nitidamente afetadas com o tratamento de envelhecimento. Este fato pode estar relacionado as
distorcdes do reticulado cristalino, conforme apresentado nas Figuras V.34 e V.35. Ressalta-
se que o limite de escoamento é mais afetado que o limite de resisténcia, para a condi¢do de
400°C/6h, e ocorre uma acentuada reducdo de ductilidade em termos do alongamento
percentual. Percebe-se que nessa faixa de tempo e temperatura do tratamento de
envelhecimento (400°C/6h, 500°C/3h e 500°C/6h) ndo se tém mudangas significativas nas
propriedades mecénicas. 1sso pode ser um indicativo que uma menor temperatura e/ou tempo
de tratamento térmico j& seria suficiente para promover as modificagdes microestruturais que

atribuem a esses materiais melhores propriedades.

V.22 — Avaliagdo do comportamento mecanico na regido eléstica das ligas nas

condicdes: forjada, recozida e envelhecida

A Figura 44 representa 0 comportamento nao linear das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-
13Zr recozidas a 900°C/30min resfriadas em agua (WQ). Para todas as condicdes das ligas
estudadas nota-se um comportamento ndo linear da regido elastica (até 2% da deformacéo),
semelhante ao da Figura V.44. As curvas tensdo versus deformacéo até 2% da deformacéo total
das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr recozidas a 900°C/30min resfriadas ao ar (AC) e
envelhecidas a 400°C/6h, 500°C/3h e 500°C6h, encontram-se no ANEXO II. A seguir sera
apresentado o estudo das propriedades mecénicas, para todas as condi¢Ges estudadas, da regido

elastica com base na equacdo modificada de Ramberg-Osgood (apresentada no item 111.4.1).
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Figura V.44 — Curvas tenséo versus deformacéo até 2% da deformacdo total das ligas

Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr recozidas a 900°C/30min resfriadas em agua (WQ).

A Tabela V.6 apresenta as propriedades mecéanicas obtidas na regido elastica para
ambas as ligas nas seguintes condigdes: recozida a 900°C/30min resfriada em agua (WQ),
recozida a 900°C/30min resfriada em agua (AC), envelhecida a 400°C/6h, 500°C/3h e
500°C/6h. Essas propriedades foram utilizadas para modelar a regido elastica segundo a
equacdo modificada de Ramberg-Osgood, eg. (2). A representacdo grafica para ambas as ligas

em cada condicao estudada encontra-se no ANEXO II.

Tabela V.6 — Propriedades mecénicas das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr.

. . Propriedades Mecéanicas
Liga Condicao

Eo (GPa) 0o (MPa) 02 (MPa) €2 n
WQ 88 80 285 551 0,00810 456
. AC 9384 459 668 0,00910 7.8
Ti-8ND-13Zr  ygecih 83,98 506 765 0.01100 12,00
500°C/6h 84,32 595 727 0.01040 14.95
WQ 70.40 101 374 0,0073 4.46
. AC 7496 275 557 0,0093 4.24
Ti-18ND-13Zr  yhecieh 80,70 585 764 0.0113 1122

500°C/3h 87,45 593 733 0,0103 14,13




Tese de Mestrado — Helena Marques da Silva V - RESULTADOS E DISCUSSOES 72

O grau de ndo linearidade da regido elastica é quantificado pelo pardmetro n, ou seja, a
ndo linearidade é mais evidente quanto menor for o valor de n. Este parametro foi calculado
pela eq. (3), nota-se que as ligas envelhecidas apresentam maiores valores de n devido a maior
linearidade da regido elastica comparada as outras condi¢fes estudadas.

A Figura V.45 representa curvas do modulo tangente versus tenséo das ligas Ti-8Nb-
13Zr e Ti-18Nb-13Zr recozidas a 900°C/30min resfriadas em agua (WQ) e ao ar (AC), e
envelhecidas a 400°C/6h, a 500°C/6h e a 500°C/3h. Nota-se que as ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-
18Nb-13Zr na condi¢do recozida a 900°C/30min resfriada em &gua e ao ar apresentam
modulos tangentes que variam em funcdo da tensdo aplicada, ou seja a medida que a tenséo
aumenta o valor do médulo tangente diminui. Na condicdo envelhecida, a 400°C/6h e
500°C/6h, a liga com 8% Nb apresenta modulos tangentes constantes, de aproximadamente
85GPa, para tensdes até 500MPa. Para a liga com 18% Nb, envelhecida a 400°C/6h e
500°C/3h, os valores de modulos tangentes também sdo constantes, contudo de valores
distintos, sendo 80GPa para a primeira condicdo e 87GPa para a segunda condicdo, para
valores de tensdo até 500MPa.

Das curvas modulo secante versus tensdo das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr,
mostradas na Figura V.46, observa-se um comportamento semelhante para a liga com 8% Nb
na condicdo recozida a 900°C/30min resfriada tanto em agua quanto ao ar. O mesmo
comportamento é observado para a liga com 18% Nb nas mesmas condi¢des. Assim como,
para 0 médulo tangente, 0 médulo secante diminui com o aumento da tensdo para as ligas na
condicdo recozida WQ e AC. A liga com 8% Nb envelhecida a 400°C/6h e 500°C/6h
apresenta modulos secantes constantes de aproximadamente 84GPa até 600MPa. A liga com
18% Nb envelhecida a 400°C/6h e 500°C/3h também apresenta mddulos secantes constantes,
sendo 80GPa para a primeira condicdo e 87GPa para a segunda condicdo, para tensdo de até

600MPa.
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Figura V.45 — Mddulo tangente versus tensdo das ligas: (A) Ti-8Nb-13Zr e (B) Ti-

18Nb-13Zr recozidas a 900°C/30min resfriadas em agua (WQ), ao ar (AC), envelhecidas a

400°C/6h, 500°C/6h e 500°C/3h.
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Figura V.46 — Mddulo secante versus tensdo das ligas: (A) Ti-8Nb-13Zr e (B) Ti-
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V.2.3 — Avaliacao dos resultados de microdureza da ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr

A Tabela V.7 representa os valores de microdureza para as ligas Ti-8Nb-13Zr e
Ti-18Nb-13Zr nas condicdes descritas.

Considerando a maior quantidade do elemento Nb na liga Ti-18Nb-13Zr, que lhe
confere maior ductilidade, verifica-se que os valores de microdureza sdo menores que os da
liga Ti-18Nb-13Zr para a maioria das condi¢cdes de tratamento termomecanico avaliada,
invertendo-se apenas na condicdo recozida AC. Esta inversdo esta relacionada as diferencas

microestruturais observadas (Figuras V.26 e V.27).

Tabela V.7 - Valores de microdureza (HV) para as ligas Ti-8Nb-13Zr e

Ti-18Nb-13Zr.

Medidas de microdureza (HV)

Condicéo da liga

Ti-8Nb-13Zr Ti-18Nb-13Zr
Estrutura bruta de fuséo 259,34 + 13,08 260,18 + 5,94
Tratada 1000°C/60min (WQ) 276,39 £ 9,28 221,34 £ 5,67
Tratada 1000°C/30min (WQ) 307,05 + 27,22 221,55+ 12,91
Tratada 900°C/60min (WQ) 249,29 + 9,21 216,11 + 9,69
Tratada 900°C/30min (WQ) 246,83 + 16,18 203,71 +5,81
Forjada 296,76 + 17,48 259,15 + 8,17
Recozida a 900°C/30min (WQ) 268,45 + 4,48 229,22 + 6,22
Recozida a 900°C/30min (AC) 278,29 + 21,14 292,48 + 8,42
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V.3 — Analise fractografica das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr

V.3.1 - Andlise fractografica das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr nas seguintes

condicgOes:forjada e recozida

Neste item sdo analisadas as superficies de fratura de ambas as ligas nas condi¢Ges
forjada, recozida a 900°C/30min resfriada em agua e recozida a 900°C/30min resfriada ao ar.

Para ambas as ligas nas trés condigcbes observou-se que 0S micromecanismos
responsaveis pelo processo de fratura estdo relacionados com a nucleacdo e coalescéncia de
microcavidades. A morfologia dos dimples varia de acordo com a regido da superficie
fraturada, sendo equiaxiais na regido central e parabdlicos na regido periférica, tipicos de
regido cisalhada.

A liga com 8%Nb, na condicdo forjada, apresenta dimples pequenos quando
comparados aos da liga com 18% Nb (Figuras V.47 — V.50). Isto esta relacionado ao fato de
que o Nb, sendo estabilizador da fase 8 (ccc), seria o responsavel por atribuir maior alivio de
tensdo, gerada pela movimentagéo de discordancias (defeitos de linha), durante o processo de
deformagéo a frio. Sendo assim, a liga com 18%Nb apresenta maior atividade da fase [3,
caracterizando uma superficie de fratura com dimples irregulares (de tamanhos variados).

Para a condicdo recozida resfriada em agua, ambas as ligas possuem microestruturas
martensiticas o' (hc) onde as agulhas sdo mais finas para a liga com 8% Nb, sendo este fato
responsavel pela maior resisténcia do material quando comparado com a liga com 18% Nb.
As agulhas mais finas proporcionam uma maior distorcdo na estrutura cristalina, gerando
campos internos de tensdo e maior dificuldade de movimentagdo das discordancias. Por esta
razdo h& uma maior quantidade de dimples e eles sdo distribuidos de forma homogénea,

conforme apresentado nas Figuras V.51 e V.52. Para a liga com 18%Nb, a atividade das
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discordancias € maior, ou seja, movimentam-se com maior facilidade, devido & maior
quantidade de Nb (ccc). Analisando-se a fractografia desta liga, Figuras V.53 e V.54, nota-se
que os dimples sdo de tamanhos variados, podendo ser devido a diferenca na concentracao de
tensdo em diferentes pontos da estrutura.

Para a condicdo recozidas resfriadas ao ar, ambas as ligas também apresentam
diferengas em suas microestruturas, consequentemente também na superficie de fratura.
Devido & microestrutura tipica de Widmanstétten da liga com 8%Nb (Figura V.26), o espago
livre para a movimentacdo de discordancias ¢ menor, conduzindo a uma a estrutura de
dimples praticamente uniforme (Figuras V.55 e V.56). O mesmo n&o ocorre para a liga com
18%Nb, onde a microestrutura é constituida de uma matriz 3 com precipitados a no interior e
no contorno de grao (Figura V.27). Na superficie de fratura da liga com 18% Nb, Figuras
V.57 e V.58, ha presenca de trincas subcriticas, que foram possivelmente formadas pelo alivio

de tensdes devido a alta resisténcia do contorno de gréo, constituido de fase a, promovendo o

processo de acomodagdo com maior intensidade no interior do gréo.

Figura V.47 — Fractografia da liga Ti-8Nb-13Zr forjada a frio: regido central do

corpo — de — prova.
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Figura V.48 — Fractografia da liga Ti-8Nb-13Zr forjada a frio: regido periférica do

corpo — de — prova.

Figura V.49 — Fractografia da liga Ti-18Nb-13Zr forjada a frio: regido central do

corpo — de — prova.
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Figura V.50 — Fractografia da liga Ti-18Nb-13Zr forjada a frio: regido periférica do

corpo — de — prova.

Figura V.51 — Fractografia da liga Ti-8Nb-13Zr recozida a 900°C/30min resfriada em

agua: regido central do corpo — de — prova.
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Figura V.52 — Fractografia da liga Ti-8Nb-13Zr recozida a 900°C/30min resfriada em

agua: regido periférica do corpo — de — prova.

Figura V.53 — Fractografia da liga Ti-18Nb-13Zr recozida a 900°C/30min resfriada

em agua: regido central do corpo — de — prova.
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Figura V.54 — Fractografia da liga Ti-18Nb-13Zr recozida a 900°C/30min resfriada

em agua: regido periférica do corpo — de — prova.

Figura V.55 — Fractografia da liga Ti-8Nb-13Zr recozida a 900°C/30min resfriada ao

ar: regido central do corpo — de — prova.
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Figura V.56 — Fractografia da liga Ti-8Nb-13Zr recozida a 900°C/30min resfriada ao

ar: regido periférica do corpo — de — prova.

Figura V.57 — Fractografia da liga Ti-18Nb-13Zr recozida a 900°C/30min resfriada ao

ar: regido central do corpo — de — prova.
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Figura V. 58 — Fractografia da liga Ti-18Nb-13Zr recozida a 900°C/30min resfriada

ao ar: regido periférica do corpo — de — prova.

V.3.2 - Analise fractografica das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr envelhecidas

A microestrutura da liga Ti-8Nb-13Zr envelhecida a 400°C/6h é constituida de uma
matriz 3 (ccc) e ripas a (hc) de diferentes tamanhos e orientagdes, Figura V.34 (A), gerando
assim campos de tensfes localizados de diferentes intensidade. Devido a estes fatores, a
regido central da fratura, mostrada na Figura V.59, apresenta irregularidade no processo de
nucleacdo das microcavidades, caracterizada pela topologia acidentada e irregular. Conforme
observa-se na Figura V.60, a superficie periférica apresenta maior uniformidade na nucleacéo
e quantidade maior de microcavidades de pouca profundidade, quando comparada a regido

central.
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A superficie de fratura da liga com 8% Nb envelhecida a 500°C/6h, mostrada nas
Figuras V.61 e V.62, apresenta-se com uma distribuicdo heterogénea de microcavidades,
como consequéncia da microestrutura que é constituida de precipitados maiores e de ripas de
diferentes orientacGes e tamanhos (Figura V.34-B). Em comparagdo a outra condi¢do de
envelhecimento, a regido central de fratura apresenta-se de forma mais uniforme, ao contrario
da regido periférica, na qual as microcavidades sdo de tamanhos variados e mais profundas.

A andlise fractogréfica da liga Ti-18Nb-13Zr envelhecida a 400°C/6h, mostrada nas
Figuras V.63 e V.64, apresenta maior uniformidade na distribui¢do das microcavidades tanto
na regido central quanto na periférica. Além disso, na regido central as microcavidades
apresentam-se com pouca profundidade e em maior quantidade, em comparagdo a liga na
condic¢do 500°C/3h. Para esta condigéo, Figuras V.65 e V.66, observam-se microcavidades de
tamanhos variados para ambas as regides, central e periférica. Observa-se ainda na regido

periférica que as microcavidades sdo mais profundas e apresenta regides isentas de alvéolos.

Figura V.59 — Fractografia da liga Ti-8Nb-13Zr envelhecida a 400°C/6h: regido

central do corpo — de — prova.
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Figura V.60 — Fractografia da liga Ti-8Nb-13Zr envelhecida a 400°C/6h: regido

periférica do corpo — de — prova.

Figura V.61 — Fractografia da liga Ti-8Nb-13Zr envelhecida a 500°C/6h: regido

central do corpo — de — prova.
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Figura V.62 — Fractografia da liga Ti-8Nb-13Zr envelhecida a 500°C/6h: regido

periférica do corpo — de — prova.

Figura V.63 — Fractografia da liga Ti-18Nb-13Zr envelhecida a 400°C/6h: regido

central do corpo — de — prova.
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Figura V.64 — Fractografia da liga Ti-18Nb-13Zr envelhecida a 400°C/6h: regido

periférica do corpo — de — prova.

Figura V.65 — Fractografia da liga Ti-18Nb-13Zr envelhecida a 500°C/3h: regido

central do corpo — de — prova.
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Figura V.66 — Fractografia da liga Ti-18Nb-13Zr envelhecida a 500°C/3h: regido

periférica do corpo — de — prova.



Tese de Mestrado — Helena Marques da Silva VI - Conclusdes 89

VI - CONCLUSOES

Os resultados obtidos a partir dos experimentos realizados neste trabalho permitem as

seguintes conclusdes:

1.

2.

A fusdo das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr em forno a arco com eletrodo néo
consumivel permitiu a obtencdo de lingotes de composicdo uniforme, todavia com

microestruturas ndo homogéneas devido as diferentes de taxa resfriamento.

Ambas as ligas solubilizadas a 1000°C/1h seguida de resfriamento em agua apresentaram
microestrutura homogénea tipica de martensitica o'. Esta microestrutura permitiu a
conformacdo mecéanica por forjamento rotativo, com reducdo em area de

aproximadamente 89%.

As ligas recozidas a 900°C/30min resfriadas em 4&gua também apresentaram
microestrutura tipica de martensitica o', devido a alta velocidade de resfriamento. Para a
condicdo de recozimento seguida de resfriamento ao ar as ligas apresentam diferencas
microestruturais em funcdo da variacdo do % de Nb, ja que a liga com 8%Nb apresentou
uma microestrutura o+f3 tipica de Widmanstatten e a liga com 18%Nb uma microestrutura
constituida por uma matriz 3 com precipitados o no interior e no contorno de gréo. A

presenca das fases o', a e 3 foi confirmada pelos resultados de EDS e de raios—X.

Resultados de raios—X das ligas envelhecidas na condigdes escolhidas, 400°C/6h e

500°C/6h para a liga Ti-8Nb-13Zr e , 400°C/6h e 500°C/3h para a liga Ti-18Nb-13Zr,
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confirmaram a presenca das fases a e 3, de acordo com o esperado, ja que os tratamentos

foram realizados no campo a+f3.

5. As propriedades mecénicas variam em funcdo da condicdo de tratamento térmico devido
as diferengas microestruturais. Para a liga Ti-8Nb-13Zr os valores obtidos de limite de
resisténcia, limite de escoamento e de alongamento encontram-se entre 742 a 875 MPa,
582 a 729 MPa e 8 a 17%, respectivamente. Para a liga Ti-18Nb-13Zr os valores obtidos
dessas propriedades estdo entre 714 a 860 MPa, 399 a 752 MPa e 7 a 35%. Esses valores
sdo menores do que os da liga de Ti convencional (Ti-6Al-4V) e das ligas originalmente
desenvolvidas para aplicacfes biomédicas (Ti-6Al-7Nb e Ti-5Al-2,5F¢), todavia ndo sao
considerados fatores criticos por estarem acima dos valores de solicitagdo em aplicacdes

ortopédicas e dentais.

6. Os valores dos modulos de elasticidade também sdo alterados em fungdo da condigdo de
tratamento térmico. Para a liga Ti-8Nb-13Zr seus valores encontram-se entre 82 a 92 GPa
e para a liga Ti-18Nb-13Zr entre 70 a 86 GPa. Apesar desses valores ndo estarem tdo
proximos ao do 0sso (17 — 40GPa), eles sdo menores quando comparados aos das ligas Ti-

B6AI-4V (110-110GPa), Ti-6Al-7Nb (114 GPa) e Ti-5Al-2,5Fe (112 GPa).

7. Ambas a ligas nas condices recozida resfriada em agua, recozida resfriada ao ar e
envelhecida apresentaram um comportamento ndo linear na regido elastica, que foi
modelada segundo a equacdo modificada de Ramberg-Osgood. Para ambas as ligas nessas
condicdes os valores do parametro n encontram-se entre 4 a 15. As ligas na condicao

envelhecida apresentam maiores valores de n, dentre as condi¢fes estudadas.
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8. A andlise da superficie de fratura das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr nas condicdes
forjada, recozida resfriada em agua, recozida resfriada ao ar e envelhecida apresentaram-

se tipicas de fratura ddctil, caracterizada pela presenca de dimples.
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VIl - PROPOSTA PARA TRABALHOS FUTUROS

Em face aos resultados obtidos e das conclusbes propostas, sao sugeridas as seguintes

linhas de trabalhos para pesquisas futuras:

1. Auvaliar a conformacdo mecanica das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr por laminacédo a

frio.

2. Realizar estudos do comportamento tribologico das ligas visando aplicacfes biomédicas.

3. Estudar resposta imunoldgica das ligas por meio de teses in vitro.
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ANEXO |

Curvas tensdo versus deformacdo e propriedades mecénicas da ligas Ti-8Nb-13Zr e

Ti-18Nb-13Zr nas condicOes: forjada, recozida e envelhecida



Tese de Mestrado — Helena Marques da Silva ANEXO |l 97

1% 1i-8Nb-137r forjada
1400 -
1200

1000

®
3
1

cdp.1
c.d.p. 2
- c¢.dp.3

Tensao (MPa)
[o2]
8
1

D
3
1

e I s e e o e e T LA E p m e e e
-0,005 0,000 0,005 0,010 0015 002 0025 0030 0,035 0,040

Deformag&o (mm/mm)

Figura 1 — Curvas tensdo x deformagéo para a liga Ti-8Nb-13Zr na condicdo forjada a

frio.

Tabela 1 — Propriedades mecanicas da liga Ti-8Nb-13Zr na condicéo forjada a frio.

Propriedades Mecénicas c.d.p.l c.d.p.2 c.d.p.3 Média
Limite de Resisténcia (MPa) 1368,99 1383,83 132294  1358,59 + 23,76
Limite de Escoamento 0,2% (MPa) 1368,99 1383,83 1322,94  1358,59 + 23,76
Médulo de Elasticidade (GPa) 62,95 63,24 62,06 62,75 + 0,46
Redugio em Area (%) 0 0 0 0

Alongamento (%) 1,40 1,50 1,60 1,50
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Figura 2 — Curvas tenséo x deformacdo para a liga Ti-18Nb-13Zr na condigéo forjada

a frio.

Tabela 2 — Propriedades mecanicas da liga Ti-18Nb-13Zr na condigéo forjada a frio.

Propriedades Mecénicas cdpl cdp2 cdp3 cdpd Média
Limite de Resisténcia (MPa) 973,42 922,62 997,33 977,83 967,80 £22,59
Limite de Escoamento 0,2% (MPa) 973,42 922,62 997,33 977,83 967,80 £ 22,59
Maddulo de Elasticidade (GPa) 40,66 41,98 42,91 40,72 41,57 £ 0,88
Redugio em Area (%) 0 0 0 0 0
Alongamento (%) 2,20 2,30 2,30 2,30 2,30
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]Ti-8Nb-132r recozida resfriada em agua
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Figura 3 — Curvas tensdo x deformacdo para a liga Ti-8Nb-13Zr recozida a

900°C/30min resfriada em agua.

Tabela 3 — Propriedades mecanicas da liga Ti-8Nb-13Zr recozida a 900°C/30min

resfriada em agua.

Propriedades Mecanicas cdpl cdp2 cdp3 cdpd cdpb Meédia
Limite de Resisténcia (MPa) 786,96 772,84 757,82 760,78 765,66 772,31 +£9,33
Limite de Escoamento 0,2% (MPa) 524,97 585,81 562,24 568,27 527,71 582,10 £ 41,50
Mddulo de Elasticidade (GPa) 83,96 86,63 85,56 86,38 86,72 84,98 +£1,54
Reduc&o em Area (%) 44,30 48,77 52,00 48,12 57,51 52,49 +£4,79
Alongamento (%) 17,10 18,02 16,91 16,81 17,32 17,19 £ 0,58
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Figura 4 — Curvas tensdo x deformacdo para a

900°C/30min resfriada em &gua.
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liga Ti-18Nb-13Zr recozida a

Tabela 4 — Propriedades mecanicas da liga Ti-18Nb-13Zr recozida a 900°C/30min

resfriada em agua.

Propriedades Mecénicas c.d.p.l c.d.p.2 c.d.p.3 c.d.p.4 c.d.p.5 Meédia
Limite de Resisténcia (MPa) 697,69 727,69 715,81 710,86 725,72 713,67 £9,40
Limite de Escoamento 0,2% (MPa) 411,43 435,57 396,90 380,00 459,05 399,16 £ 36,19
Médulo de Elasticidade (GPa) 70,04 69,92 70,65 69,37 68,04 69,74 £ 0,69
Reduc&o em Area (%) 51,91 70,96 65,97 51,24 51,97 57,08 £ 7,60
Alongamento (%) 16,84 20,13 20,44 19,84 19,55 19,24 +1,11
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Figura 5 — Curvas tensdo x deformacdo para a liga Ti-8Nb-13Zr recozida a

900°C/30min resfriada ao ar.

Tabela 5 — Propriedades mecénicas da liga Ti-8Nb-13Zr recozida a 900°C/30min

resfriada ao ar.

Propriedades Mecénicas cdpl <cdp3 cdp4d Média
Limite de Resisténcia (MPa) 727,89 763,20 736,23 742,44 +18.46
Limite de Escoamento 0,2% (MPa) 641,96 672,50 645,18 653,21 + 16,78
Modulo de Elasticidade (GPa) 90,27 9344 9143 91,71 + 1,60
Redugo em Area (%) 60,00 62,00 62,00 61,33+ 1,15
Alongamento (%) 16,60 15,20 14,30

15,37 + 1,60
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Figura 6 — Curvas tensdo x deformacdo para a liga Ti-18Nb-13Zr recozida a

900°C/30min resfriada ao ar.

Tabela 6 — Propriedades mecanicas da liga Ti-18Nb-13Zr recozida a 900°C/30min

resfriada ao ar.

Propriedades Mecanicas cdpl cdp2 cdp3 cdpd Média

Limite de Resisténcia (MPa) 779,44 7827 78291 762,69 776,94 + 9,63
Limite de Escoamento 0,2% (MPa) 544,37 57324 567,77 589,52 568,73 + 18,68
Madulo de Elasticidade (GPa) 77,19 73,31 7800 72,56 75,27 £2,73
Redug&o em Area (%) 33,36 28,77 44,00 34,00 35,03 £ 6,42
Alongamento (%) 17,04 15,80 17,90 15,60 16,59 1,08
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Figura 7 - Curvas tensdo x deformacéo da liga Ti-8Nb-13Zr envelhecida a 400° C/6h.

Tabela 7 - Propriedades da liga Ti-8Nb-13Zr envelhecida a 400° C/6h.

Propriedades Mecénicas cdpl cdp2 cdp3 Média
Limite de Resisténcia (MPa) 882,12 877,55 866,57 875,41+7,99
Limite de Escoamento 0,2% (MPa) 772,04 759,34 762,02 764,45 * 6,69
Médulo de Elasticidade (GPa) 8341 83,71 81,66 82,93 +1,11
Reducéo em Area (%) 19,13 18,31 10,15 15,87 £ 4,97
Alongamento (%) 8,1 8,7 59 77+15
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Figura 8 - Curvas tensdo x deformacdo da liga Ti-8Nb-13Zr envelhecida a 500° C/6h.

Tabela 8 - Propriedades da liga Ti-8Nb-13Zr envelhecida a 500° C/6h.

Propriedades Mecénicas

cdpl «cdp2 cdp3 Meédia

Limite de Resisténcia (MPa)
Limite de Escoamento 0,2% (MPa)
Médulo de Elasticidade (GPa)
Reduc&o em Area (%)

Alongamento (%)

797,75 812,24 812,77 807,92 +8,81
718,29 729,84 738,95 729,03+10,35

80,53 84,17 85,63 83,44 + 2,63
28,76 34,96 28,82 30,85 + 3,67
7,3 9,6 10,9 93%18
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Figura 9- Curvas tensdo x deformacéo da liga Ti-18Nb-13Zr envelhecida a 400° C/6h.

Tabela 9 - Propriedades da liga Ti-18Nb-13Zr envelhecida a 400° C/6h.

Propriedades Mecénicas

cdpl cdp2 cdp3 Média

Limite de Resisténcia (MPa)
Limite de Escoamento 0,2% (MPa)
Médulo de Elasticidade (GPa)
Reduc&o em Area (%)

Alongamento (%)

874,72 878,98 827,69 860,46 + 28,46

760,35 774,05 719,20 751,20 £ 28,55
80,40 81,28 89,22 83,63 + 4,86
8,24 9,18 18,46 11,96 5,65
4,2 7,3 8,2 66%21




Tese de Mestrado — Helena Marques da Silva ANEXO | 106

100011 8Nb-132r envelhecida a 500°C/3h
800 -
—~ 600 ]
<
a
=3
S 400
[72]
[
A
200 = c.d.pl
o ¢.d.p.2
2 ¢.d.p.3
0 p
T T T T T T T T T T T
0,00 0,02 0,04 0,06 0,08 0,10

Deformacao (mm/mm)

Figura 10 - Curvas tensdo x deformacdo da liga Ti-18Nb-13Zr envelhecida a 500°

C/3h.

Tabela 10 - Propriedades da liga Ti-18Nb-13Zr envelhecida a 500° C/3h.

Propriedades Mecénicas cdpl cdp2 cdp3 Média
Limite de Resisténcia (MPa) 844,89 848,70 831,99 841,86+ 8,76
Limite de Escoamento 0,2% (MPa) 760,35 761,35 73561 752,44 %1458
Médulo de Elasticidade (GPa) 8517 8551 87,05 85,91 + 1,00
Redugdo em Area (%) 31,45 17,19 30,69 26,45 + 8,02

Alongamento (%) 8,9 7.4 8,7 8,3+0,8
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ANEXO 11

Curvas tensdo versus deformacdo da regido elastica modeladas segundo a equagéo
modificada de Ramberg-Osgood das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr nas condicdes:

recozida e envelhecida
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Figura 1 - Representacdo da regido elastica modelada segundo a equagdo modificada

de Ramberg-Osgood da liga Ti-8Nb-13Zr recozida a 900°C/30min e resfriada em agua (WQ).
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Figura 2 - Representacdo da regido elastica modelada segundo a equagdo modificada

de Ramberg-Osgood da liga Ti-18Nb-13Zr recozida a 900°C/30min e resfriada em agua

(WQ).
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Figura 3 - Representacdo da regido elastica modelada segundo a equagdo modificada

de Ramberg-Osgood da liga Ti-8Nb-13Zr recozida a 900°C/30min e resfriada ao ar (AC).
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Figura 4 - Representacdo da regido elastica modelada segundo a equagéo modificada

de Ramberg-Osgood da liga Ti-18Nb-13Zr recozida a 900°C/30min e resfriada ao ar (AC).
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Figura 5 - Representacdo da regido elastica modelada segundo a equagdo modificada

de Ramberg-Osgood da liga Ti-8Nb-13Zr envelhecida a 400°C/6h.
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Figura 6 - Representacdo da regido elastica modelada segundo a equacdo modificada

de Ramberg-Osgood da liga Ti-8Nb-13Zr envelhecida a 500°C/6h.
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Figura 7 - Representacdo da regido elastica modelada segundo a equacdo modificada

de Ramberg-Osgood da liga Ti-18Nb-13Zr envelhecida a 400°C/6h.
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Figura 8 - Representacdo da regido elastica modelada segundo a equacdo modificada

de Ramberg-Osgood da liga Ti-18Nb-13Zr envelhecida a 500°C/3h.
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APENDICE

Demonstracdo matematica do célculo do parametro de Ramberg-Osgood (n)
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O valor de n pode ser obtido tanto pelo ajuste linear dos pontos experimentais através
do método dos minimos quadrados, quanto por outro procedimento relativamente simples, em
que o comportamento ndo linear do material é ajustado por uma lei de poténcia para

deformac0es, relativas aos componentes ndo lineares, correspondentes as tensdes entre Gg o1 €

0Op,2, conforme pode ser observado na Figura 1, sendo n o inverso da inclinagéo (equagéo 1).

Oo.2

00.01C

Tensdo (escala logaritmica)

I IIIIIII| | 1 1 1 [1]]
0.0001 0.001 0.002

Deformacéo (escala logaritmica)

Figura 1 — Curva tenséo versus deformacéo, em escala logaritmica.

Percebe-se que a deformagédo plastica em o ¢, (€,=0,002) € 20 vezes superior a

deformagéo plastica em 0o 01 (€,=0,0001).

1 1
n= =
inclinagdo  I(J, /To.)
In(SpO,Z/SpO,Ol)
In(20)
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' RESUMO:

Os biomateriais devem apresentar requisitos essenciais, tais como biocompatibilidade,
biofuncionalidade, bioadesdo, propriedades mecénicas compativeis aquelas do 0sso, processabilidade,
resisténcia a corrosao e capacidade para interagir com o 0sso e com outros tecidos. As ligas de titanio tém
se destacado para a producdo de implantes, devido ao seu baixo modulo eldstico, a sua superior
biocompatibilidade e resisténcia a corrosdo quando comparadas com outros materiais metalicog
convencionais. Dentre as ligas de titanio a Ti-6Al-4V (a+B) é a mais utilizada, no entanto novas|
composic¢des estdo em desenvolvimento, com destaque para as ligas do tipo 3 por apresentarem baixo
mddulo elastico. O presente trabalho descreve os comportamentos mecanico e microestrutural de duag
ligas de Ti do tipo B, Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr, sob diferentes condi¢fes de tratamentos térmicos. Ag|
ligas foram obtidas por um processo de fusdo em forno a arco com eletrodo néo consumivel em atmosfera
de argbnio. As ligas foram submetidas a um tratamento térmico de solubilizacdo a 1000°C/1h e resfriadas|
em Agua, para posterior forjamento rotativo a frio até o didmetro final de 6,0 mm (reducdo em &rea de
89% ). As barras obtidas sofreram tratamento de recozimento a 900°C/30min seguido de duas diferentes|
condicBes de resfriamento, em &gua e ao ar. Apds tratamento de recozimento seguido de resfriamento em
agua, as ligas foram submetidas a tratamentos térmicos de envelhecimento. A caracterizacdo
microestrutural foi feita empregando-se microscopia Optica, microscopia eletrénica de varredura (MEV) €
difracdo de raios-X. Ambas as ligas na condicdo recozida a 900°C/30min seguida de resfriamento em
Agua apresentaram microestruturas martensiticas o'. Enquanto que para a condigdo de recozimento
seguida de resfriamento ao ar as ligas apresentaram microestrutura constituidas das fase a e . A
caracterizacdo mecanica das ligas nas condi¢des forjada, recozida e envelhecida consistiu em ensaios de
tracdo uniaxial a temperatura ambiente e microdureza. Para a liga Ti-8Nb-13Zr os valores obtidos de
limite de resisténcia, mdédulo de elasticidade e de alongamento encontram-se entre 742 a 875 MPa, 82 4
92 GPa e 8 a 17%, respectivamente. Para a liga Ti-18Nb-13Zr os valores obtidos dessas propriedades|
estdo entre 714 a 860 MPa, 70 a 86 GPa e 7 a 35%. As ligas apresentaram comportamento ndo linear na
regido eléstica e as curvas tensdo versus deformacéo foram modeladas segundo a equacdo modificada de
Ramberg-Osgood. As superficies de fratura, para ambas as ligas em todas as condi¢es estudadas,
apresentaram caracteristicas de fraturas ducteis, caracterizadas pela presenca de dimples.
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