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Resumo: Este trabalho apresenta os principais resultados da caracterizagdo microestrutural da liga Ti-30Nb. A
adi¢cdo de elementos [-estabilizadores, como o Ta, o Nb e o Zr permite estabilizar a fase [ em ligas de titdnio e
otimizar suas propriedades mecdnicas. As amostras de partida compreendem lingotes cilindricos contendo 100 g da
liga de titdnio com 30% de Nb (% em peso). Esses lingotes foram fundidos em forno de fusdo a arco-voltdico,
homogeneizados a 1.000°C por 8 horas e em seguida resfriados rapidamente em dgua, obtendo-se a microestrutura
Sformada pela fase 8 combinada com martensita ortorrombica. Em seguida, essas amostras foram laminadas a frio em
multiplos passes até a redu¢do mdxima de 81% e envelhecidas. Os resultados mostram a ocorréncia de orientagdo da
fase martensitica em relagcdo a direg¢do de laminagdo durante a deformagdo pldstica para as amostras deformadas até
50% e também, a presenca de heterogeneidades de deformagdo (bandas de cisalhamento) nas amostras deformadas
acima de 65%. A caracterizagcdo das amostras foi realizada com o auxilio de microscopia dptica (MO), difragdo de
raios-X (DRX) e medidas de médulo de elasticidade por emissdo actistica.
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1. INTRODUCAO

O implante permanente de um material no corpo humano requer que o mesmo apresente um conjunto de
propriedades e caracteristicas que inclua além da compatibilidade em termos fisicos e mecanicos com o tecido a ser
substituido, elevada biocompatibilidade, 6tima resisténcia a corrosdo e, principalmente, disponibilidade. No caso de
materiais metdlicos a serem empregados em implantes ortopédicos constata-se que algumas ligas de titAnio podem
atender satisfatoriamente a esses requisitos, como ocorre na restauragio das fungdes da articulagio coxo-femoral através
da cirurgia de reconstrucio total de quadril.

As ligas de titdnio destacam-se por possuir propriedades mecédnicas que podem ser modificadas por meio de
processamentos termomecanicos, que redundam na obtencdo de microestruturas otimizadas em relacdo ao tipo,
morfologia e distribuicdo de fases (Ankem, 1999; Banerjee, 2004). Porém, o controle que se exerce sobre a
microestrutura dessas ligas depende diretamente de suas transformacdes de fases e a descricdo das mesmas revela ser
um desafio bastante amplo, ja que diversos fendmenos ali presentes ndo sdo perfeitamente compreendidos.

As caracteristicas fisicas, quimicas e mecénicas das ligas de titdnio tipo B mostram que essas apresentam potencial
para substituir, em um futuro préximo, as ligas do tipo o+ na fabricacdo de implantes ortopédicos. Este fato tem
estimulado a obten¢@o de conhecimento sobre os mecanismos e os pardmetros de influéncia envolvidos na defini¢do da
microestrutura dessas ligas, o que permite projetar materiais com comportamento ideal para aplicagcdo em ortopedia.

Este trabalho apresenta os resultados da caracterizacéo de liga de titdnio do tipo P deformada por laminagio a frio e
em seguida envelhecida.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

O material de partida compreende lingotes cilindricos contendo 100 g da liga Ti-30Nb (% em peso). Esses lingotes
foram fundidos em forno a arco-voltdico, em seguida encapsulados em tubos de quartzo sob vicuo e homogeneizados a
1000°C por 8 h, sendo resfriados rapidamente em dgua. A microestrutura obtida é formada pelas fases § e martensita
ortorrdmbica (o). Apds este processo, as amostras foram deformadas por laminacdo a frio em multiplos passes até a
reduc@o em espessura maxima de 81%, ndo houve recozimento intermedidrio. A cada passe de lamina¢@o, uma amostra
foi removida para a caracterizacdo microestrutural. As amostras foram cortadas paralelamente a direcdo de laminagéo.
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Ap6s a laminac@o a frio, as amostras foram submetidas ao tratamento térmico de envelhecimento nas temperaturas de
260 e 400°C em tempos iguais a 1, 15, 30, 60, 120 e 240 min. A preparagdo metalografica foi realizada utilizando uma
solug¢do formada por 260 mL de OP-S, 1 mL de HNO; e 0,5 mL de HF. A microestrutura foi revelada usando ataque
metalografico formado por H,O, HF e HNO;, na proporcio de 85:10:5 (em volume), o tempo de ataque variou de 10 a
20 s.

A caracterizacdo das amostras foi realizada utilizando difracdo de raios-X (DRX), dureza Vickers (HV),
microscopia optica (MO) e técnicas de emissdo acustica. As medidas de DRX foram realizadas utilizando radiacido Cu
Ko em um difratdmetro de raios-X PANalytical X Pert PRO. Os ensaios de dureza foram realizados em amostras nas
condicdes inicial, deformada e envelhecida, foi utilizada uma carga de 100 gf e as medidas foram feitas na secio
transversal das amostras polidas. A microestrutura das amostras nas condi¢des inicial e deformada foi observada em um
microscépio 6ptico Olympus BX60M com cimera digital para aquisi¢do de imagem (Evolution LC Color), acoplado a
um programa de andlise de imagens (Materials-Pro). O médulo de elasticidade foi obtido por emissdo actstica, as
medidas foram realizadas usando um equipamento Panametrics-NDT 5072 PR com transdutores de 5 MHz. Um
acoplante foi introduzido entre o transdutor e a amostra. Andlises de oxigénio e nitrogénio foram realizadas em um
analisador de gases LECO TC400.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1. Caracterizacao do material na condicao inicial

A condicdo inicial considerada é correspondente as amostras solubilizadas, ou seja, as amostras que foram
homogeneizadas a 1000°C por 8 h e resfriadas rapidamente em dgua. Os teores de oxigénio e nitrogénio no material
nesta condi¢do foram iguais a 0,110% e 0,0064% (% em peso), respectivamente. Esses valores estdo de acordo com a
norma ASTM F67-06. A microestrutura das amostras da liga Ti-30Nb na condigfo inicial consiste de grios grosseiros
com aproximadamente 3 mm de didmetro (Fig. (la)) e que apresentam uma elevada fracdo volumétrica da fase
martensita ortorrdmbica (o). No difratograma de raios-X mostrado na Fig. (1b) foram identificados picos referentes as
fases B e o”. A dureza Vickers nas amostras nessa condi¢io foi igual a 194 £ 3.

O moédulo de elasticidade (E) na condi¢do inicial foi obtido por meio do ensaio de emissdo actstica e o valor
encontrado foi préximo a 96 GPa. Segundo alguns pesquisadores (Collings, 1980; Ozaki, 2004 e Hanada, 2005) o
mddulo de elasticidade em ligas do sistema Ti-Nb varia de acordo com a concentragdo do elemento [3-estabilizador. De
acordo com os experimentos conduzidos por eles, a liga Ti-30Nb apresenta médulo de elasticidade igual a 90 GPa na
condic¢do solubilizada, sendo préximo ao obtido neste trabalho.
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Figura 1. Caracterizacao microestrutural da liga Ti-30Nb na condicao inicial: (a) micrografia (MO - contraste
Nomarski); (b) difratograma de raios-X.

3.2. Caracterizacdo do material na condi¢iao deformada

Ap6s o tratamento térmico de solubilizacdo, as amostras foram laminadas a frio em multiplos passes, obtendo-se
reducdo em espessura (RE) variando entre 23 e 81%. O elevado teor do elemento B-estabilizador, Nb, nesta liga
contribuiu para a estabilizacdo da fase 3, o que resultou em maior ductilidade, sendo possivel a deformacfo pldstica a
frio até 81%. Para o levantamento da curva de encruamento da liga Ti-30Nb, amostras com redu¢des iguais a 23, 36, 50,
65, 78 e 81% foram retiradas durante a laminacdo. A partir dos resultados das medidas de dureza foi possivel construir a
curva de encruamento (dureza x deformacio) mostrada na Fig. (2). Uma andlise dessa curva permite verificar que o
material apresenta encruamento acentuado até 65% de reducdo em espessura, devido ao elevado crescimento da dureza
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do metal. Para deformagdes superiores a 78% de redugdo em espessura, a curva praticamente ndo sofre alteragoes,
tendendo a saturac@o.
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Figura 2. Curva de encruamento para a liga Ti-30Nb deformada por laminacio a frio.

As técnicas de difragdo de raios-X e de MO sdo complementares na caracterizagdo das amostras, de forma que a
discussdo dos resultados obtidos foi feita com base nas anélises das medidas utilizando as duas técnicas em conjunto e
nao separadamente.

Para a obtencdo das micrografias das amostras da liga Ti-30Nb na condi¢do deformada foi utilizada a técnica de
microscopia optica (MO), empregando-se o contraste por interferéncia, também chamado de Nomarski, que permite a
obtencdo de imagens com relevo acentuado.

As amostras deformadas por laminagdo a frio apresentam maior fracdo da fase o’ (martensita ortorrombica) em
relacdo as amostras na condicdio solubilizada, pois durante a laminac¢do houve a formacgdo da fase o’ induzida por
deformac@o plastica. Foi possivel observar nas amostras menos deformadas que a fase o se alinha com a direcdo de
laminacdo e nas amostras mais deformadas houve o aparecimento de heterogeneidades de deformac@o, tais como
bandas.

A observacdo da microestrutura permite verificar a presenca de diferentes fragdes de volume da fase o’ induzida
por deformacdo no interior dos graos (Fig. (3a)), o que pode estar relacionado com efeitos de orientacdo, devido a
diferentes orientacdes cristalograficas e rotagdes sofridas pelos gréos durante o processo de deformagéo plastica.

Nas amostras deformadas até 36% ¢ possivel verificar o alinhamento da fase o” em relag@o a direcéo de laminagao
(Fig. (3b)). Verificou-se também que nessa deformagdo ndo ocorreu o aparecimento de heterogeneidades de
deformac@o. A partir da deformacdo de 50%, hd o aparecimento de regides bandeadas e a microestrutura torna-se
majoritariamente lamelar, com contornos alinhados paralelamente com a dire¢do de laminacao (Fig. (3¢c) a Fig (3f)).

Nas amostras deformadas até 81% foi constatada a presenca de bandas de cisalhamento, conforme mostra a Fig.
(3f). E importante ressaltar que as heterogeneidades de deformacio sdo regides de alta energia e, portanto, locais
preferenciais para a nucleacdo da recristalizacdo quando o material previamente deformado € levado a altas
temperaturas. As bandas de cisalhamento ndo se limitam a um determinado grdo, atravessando varios grdos. Sua
ocorréncia estd associada a metais altamente deformados a frio, com altas velocidades de deformacdo e deformacdes
com predominéncia de componentes de compressdo. Em materiais laminados, as bandas de cisalhamento formam um
angulo de aproximadamente 35° em relagdo a direcio de lamina¢ido (Humphreys, 2004).

Utilizando a técnica de DRX foram identificadas as fases presentes na liga Ti-30Nb deformada por laminacdo a
frio. Os difratogramas de raios-X sdo mostrados na Fig. (4). Nesses difratogramas foram identificados picos referentes
as fases o e P3.
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Figura 3. Microestruturas de amostras da liga Ti-30Nb deformadas por laminacéo a frio até: (a) 23%; (b) 36%;
(©)50%; (d) 65%; (e) 78% e (f) 81% . (MO - contraste Nomarski). As bandas de cisalhamento formam um
angulo de aproximadamente 35° com a direcao de laminacfo. A seta indica a direcdo de laminacao.
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Figura 4. Difratogramas de raios-X de amostras da liga Ti-30Nb deformadas por laminacio a frio.

O médulo de elasticidade da liga Ti-30Nb deformada por laminagdo a frio foi obtido pelo ensaio de emissdo
acustica. A Figura (5) apresenta a curva com o comportamento desta liga em relacdo & variacdo do médulo de
elasticidade. O médulo de elasticidade apresentou queda, partindo de 96 GPa na condicéo solubilizada, que corresponde
a 0% de redugdo em espessura, chegando a 71 GPa na condi¢do deformada até 81%, sendo que apds 65% de
deformac@o ha tendéncia a estabilizacdo dos valores do mddulo. Matsumoto e colaboradores (2007) estudaram a
microestrutura e as propriedades mecénicas da liga Ti-35Nb-4Sn e também verificaram oscilagdo nos valores do
modulo de elasticidade. Em seu trabalho, o médulo de elasticidade aumentou sutilmente até a redugdo de 30% e

diminuiu nas reducdes entre 50 e 89%.
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Figura 5. Variacao do médulo de elasticidade da liga Ti-30Nb na condi¢io deformada.
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3.3. Caracterizaciao do material na condicao envelhecida

O processo de deformagdo a frio foi realizado com o objetivo de se obter uma microestrutura metaestavel
(encruada), o que ao final pode acelerar a resposta ao tratamento térmico de envelhecimento. A formagdo da fase ®
depende diretamente das condic¢Oes de resfriamento da fase 3. A fase ® pode ser formada pelo resfriamento rdpido a
partir de altas temperaturas, sendo conhecida como fase ® atérmica. Outro tipo de fase ® também pode ser formado
pelo envelhecimento a temperaturas baixas ou intermedidrias, sendo chamada de fase o isotérmica. A presenca da fase
o isotérmica leva a perda severa de ductilidade e aumento da dureza (Kim, 2006). De acordo com Froes e colaboradores
(1980), a deformacdo a frio antes do envelhecimento acelera a resposta ao envelhecimento. Eles verificaram que as
amostras da liga Ti-11,5Mo-6Zr-4,5Sn que foram deformadas a frio e envelhecidas contém uma fracdo em volume
muito maior da fase ® quando comparadas as amostras que foram solubilizadas e envelhecidas.

As amostras da liga Ti-30Nb deformadas até 81% foram submetidas ao tratamento térmico de envelhecimento nas
temperaturas de 260 e 400°C em tempos iguais a 1, 15, 30, 60, 120 e 240 min. Nos difratogramas de raios-X das
amostras da liga Ti-30Nb deformadas até 81% e envelhecidas a 260°C, apresentados na Fig. (6), pode-se verificar a
presenca das fases B e o, nessa temperatura ndo ocorreu a precipitagio das fases ® e o Os difratogramas de raios-X
das amostras dessa liga deformadas até 81% e em seguida envelhecidas a 400°C, apresentados na Fig. (7), mostram que
ap6s 15 min de envelhecimento ocorreu a transformagio reversa o”—f}, simultaneamente com a precipitagdo das fases
we .
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Figura 6. Difratogramas de raios-X da liga Ti-30Nb deformada até 81% e envelhecida a 260°C.
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Figura 7. Difratogramas de raios-X da liga Ti-30Nb deformada até 81% e envelhecida a 400°C.

A Figura (8) apresenta as curvas referentes ao médulo de elasticidade e a dureza Vickers obtidos para a liga Ti-
30Nb deformada até 81% e envelhecida a 260 e a 400°C. Os valores de dureza Vickers e do mddulo de elasticidade da
amostra deformada correspondem ao tempo de envelhecimento igual a O (zero).

Nas amostras deformadas até 81% e envelhecidas a 260°C, os valores de dureza aumentaram quando comparados
com a amostra na condi¢@o deformada, chegando a valores proximos a 350 HV na condi¢do envelhecida a 60 min. Apds
esse tempo houve estabilizagdo dos valores de dureza, conforme pode ser verificado na Fig. (8). Verifica-se também o
aumento no mddulo de elasticidade em relacdo a amostra na condi¢do deformada. Apés 15 min de envelhecimento
ocorreu a estabilizac¢@o dos valores do mddulo de elasticidade em aproximadamente 82 GPa. O aumento tanto da dureza
quando do médulo de elasticidade do material na condi¢do envelhecida a 260°C, quando comparado com a condi¢io
deformada, pode ser explicado pela precipitacio da fase ®, pois essa fase ¢ mais dura e possui médulo de elasticidade
superior ao das fases o e 3. Vale lembrar que na condi¢o deformada somente as fases o’ e 3 estdo presentes.

Nas amostras da liga Ti-30Nb deformadas e envelhecidas a 400°C houve também o aumento do mddulo de
elasticidade em relagdo a amostra deformada. Apés 60 min de tempo de envelhecimento, ocorreu a estabiliza¢do dos
valores do médulo, mantendo-se préximos a 95 GPa (Fig. (8)). Ocorreu aumento da dureza do material na condigéo
envelhecida quando comparada com a condi¢do deformada. Os valores de dureza Vickers se estabilizaram ap6s 30 min
de envelhecimento. O aumento do médulo de elasticidade das amostras envelhecidas a 400°C deve-se & ocorréncia da
precipitagdo das fases o e @ na matriz de fase P, visto que essas fases possuem maior médulo de elasticidade do que a
fase J.
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Figura 8. Dureza Vickers (HV) e modulo de elasticidade (E) da liga Ti-30Nb na condicio deformada e
envelhecida.

4. CONCLUSOES

Amostras da liga Ti-30Nb foram fundidas utilizando forno a arco, homogeneizadas a 1000°C por 8 h e resfriadas
rapidamente em dgua. Apds este procedimento, a microestrutura obtida é constituida pelas fases [ e martensita
ortorrdmbica (0”). Os graos nessa condi¢do sdo grosseiros, da ordem de mm.

A caracterizag@o das amostras no estado encruado mostrou que a fase martensita (") tende a se alinhar com a
direcdo de laminag¢@o em amostras pouco deformadas (deformacdes proximas a 36%). Para deformacdes mais elevadas
foi observada a presenca de heterogeneidades de deformacio, tais como bandas de cisalhamento. Verificou-se também
nas amostras encruadas, que o médulo de elasticidade sofreu um decréscimo quando comparados com os valores das
amostras na condico inicial (solubilizada).

Os valores de dureza e de mddulo de elasticidade das amostras da liga Ti-30Nb na condi¢cdo deformada e
posteriormente envelhecida em temperaturas de 260 e 400°C, de um modo geral, sdo superiores aos valores das
amostras que foram somente deformadas. Esse fato pode ser explicado pela presenca das fases ® e o, que precipitaram
durante o envelhecimento e apresentam maiores valores de médulo de elasticidade e de dureza do que as fases B e o
presentes nas amostras deformadas.
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Abstract: This work presents the main results of the microstructural characterization of the Ti-30Nb alloy. Addition of
[-stabilizing elements, such Ta, Nb and Zr, allows stabilization of B phase in titanium alloys and optimization of its
mechanical properties. The initial samples are formed by ingots containing 100 g of the titanium alloy with 30% of Nb
(% in weight). These ingots were obtained by electric arc melting, heat treated at 1.000°C for 8 hours and water
quenched. The microstructure obtained was formed by [ phase combined with orthorhombic martensite (). Samples
were cold rolled in multiples passes up to 81%. After plastic deformation, samples were submitted to aging heat
treatment. The results show an orientation of martensite phase in relation to the rolling direction during plastic
deformation for the deformed samples up to 50% and also, the presence of deformation heterogeneities (shear bands)
in deformed samples above 65%. Characterization was performed using light optical microscopy, X-ray diffraction.
Young’s modulus was obtained by ultrasonic methods.
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