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Resumo

Novas ligas de Ti estdo sendo desenvolvidas como uma alternativa para aplicagao
em implantes cirdrgicos e em componentes estruturais por possuirem propriedades
atraentes em comparagdo a liga Ti6Al4V, com destaque ao menor modulo de
elasticidade, menor citotoxicidade, maior resisténcia a corrosdo e propriedades
mecéanicas similares, alta resiliéncia e elevada formabilidade. Este estudo tem como
objetivo observar as caracteristicas mecanicas de ligas Ti35Nb2Sn deformadas a
frio e seguidas de envelhecimento. A liga foi laminada a frio com 80% de redugéo e
envelhecida a 400 °C por 48 horas. Foram realizados ensaios de tracdo, dureza,
metalografia e analise das superficies de fratura. A liga laminada apresentou uma
maior relacao de resisténcia a tracao pelo mdédulo de elasticidade e maior ductilidade
do que a liga envelhecida.

Palavras-chave: TiNbSn; Laminacdo a frio; Propriedades mecanicas; Tratamento
térmico.

MECHANICAL CHARACTERISTICS OF TI35NB2SN ALLOY COLD ROLLED AND
AGED

Abstract

New Ti alloys are being developed as an alternative for use in surgical implants and

structural components since they have attractive properties compared to the Ti6AI4V

alloy, as the lower Young’'s modulus, lower cytotoxicity, higher corrosion resistance

and similar mechanical properties, high resilience and high formability. This study

aims to observe the mechanical properties of Ti35Nb2Sn alloy cold deformed

followed by aging. The alloy was cold-rolled with 80% of reduction and aged at 400

°C for 48 hours. Tensile and hardness tests, metallography and fracture analysis

were performed. The rolling alloy showed higher tensile strength to Young’s modulus

ratio than the aged alloy.
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1 INTRODUGAO

Novas ligas de Ti estdo sendo desenvolvidas como uma alternativa para aplicagao
em implantes cirdrgicos e em componentes estruturais por possuirem propriedades
atraentes em comparacao a liga Ti6Al4V, atualmente a mais empregada, com
destaque ao menor moédulo de elasticidade, menor citoxidade (no caso de
implantes), maior resisténcia a corrosdao e propriedades mecanicas similares
(resisténcia a tracdo e a fadiga), alta resiliéncia, elevada formabilidade. As buscas
recentes por novas composicdes de ligas de Ti estdo sendo mais observadas no
campo dos sistemas TiNb e TiNbSn. A literatura apresenta varios estudos desta
area, apresentando a relagdo de dependéncia entre modulo de elasticidade e a
porcentagem de Nb na liga de TiNb. Foi observado que as composi¢des onde
obtemos menores modulos de elasticidade estdo compreendidas entre 10-20% e
entre 35-50% em peso [1-3].

A literatura relata o comportamento de uma liga de titanio de composi¢ao Ti35Nb4Sn
submetida a laminac&o a frio e subsequente tratamento térmico, com o objetivo de
obter um material que exibisse, simultaneamente, baixo mdédulo de elasticidade e
alta resisténcia mecanica. Os resultados mostraram que as amostras laminadas e
tratadas termicamente exibiram um tamanho de grdo refinado devido a
transformacao da fase a para a fase 3. Eles obtiveram ligas com modulo da ordem
de 52 GPa de baixa tenacidade e observaram ainda, que a resisténcia mecanica da
liga aumentou consideravelmente [1]. O processo de deformagédo a frio é o mais
utilizado para processamento termomecanico de ligas de Ti, onde estudos relatam a
influéncia da deformacgéo a frio e posterior tratamento térmico na microestrutura de
ligas de Ti35Nb4Sn. Nestes estudos, foram aplicados 30-90% de reducgao a frio e
observaram o surgimento de transformagao martensitica induzida por deformagao. O
posterior tratamento térmico de solubilizagdo e envelhecimento permitiu obter uma
microestrutura de fase a” com alta relagao de resisténcia mecéanica por modulo de
elasticidade, mas com redugdo da tenacidade por causa do alto grau de
encruamento da liga [1,2; 4-6].

O objetivo do presente estudo consiste na fabricagdo, tratamentos térmicos,
transformacdo mecanica a frio e obtencdo das propriedades mecanicas da liga
TiNbSn laminada a frio.

2 MATERIAIS E METODOS

O desenvolvimento para a preparagao da liga Ti35Nb2Sn foi realizado através da
fusdo dos elementos em forno a arco voltaico, como base na rota de processo a
sequir:

2.1 Preparacao e Obtencao das Ligas

Para preparacédo da liga, inicialmente foi feita uma selecdo das matérias-primas:
Titanio, Niobio e Estanho foram seccionados em pequenos fragmentos para melhor
distribuicdo no cadinho de cobre do forno de fusdo. O grau de pureza do Ti, Sn e Nb
foi de 99,9%.

Na etapa seguinte foi realizada a obtencdo das ligas através da fusdo dos
elementos. Foi utilizado um forno a arco voltaico do modelo Analdgica Instrumental e
Controle modelo AN9270, composto de um cadinho de cobre com camara de parede
dupla de aco inoxidavel austenitico para refrigeragdo com agua e uma abertura em



forma de janela que permite a visualizagdo do lingote durante o processo. Para
ignicdo do arco o forno dispde de um eletrodo ndo consumivel de tungsténio,
submetido a uma atmosfera de argonio puro (99,99%).

Para melhor homogeneizagéo das ligas, foram preparados 6 lingotes de 70g cada,
pesados em balanga analitica, seguindo o critério em massa das composi¢cdes dos
elementos de cada tipo de liga, sendo Ti = 44,1g, Nb = 24,5g e Sn = 1 ,4g.

Estes lingotes foram homogeneizados através de seis fusdes para uma completa
mistura dos elementos. De posse de seis lingotes com 70g, estes foram
encaminhados para tratamento térmico de homogeneizagéao e solubilizagao.

2.2 Tratamentos Térmicos de Homogeneizagao e Solubilizagao

O objetivo do tratamento térmico realizado nos lingotes foi eliminar as
heterogeneidades resultantes do processo de solidificacdo das ligas fabricadas.

A homogeneizagao dos lingotes se deu em uma temperatura de 1000 °C durante 4
horas resfriado ao forno. A solubilizagdo dos lingotes foi realizada a 850 °C durante
15 minutos, seguido de témpera em gelo a 0 °C, garantindo a presencga de fase B. O
forno utilizado para este processo foi o JUNG modelo 7013 tipo Mufla.

Para deformar os materiais foi empregado o processo de laminagao a frio e foi
realizado em duas etapas. Primeiramente foi aplicada uma laminagdo a quente a
850 °C para uniformizar a espessura da chapa retangular de 14 mm para 10 mm,
seguida de um tratamento térmico de solubilizag&o resfriando em gelo a 0 °C, com o
objetivo novamente de manter a fase 3. Em seguida, foi realizada uma laminagéo a
frio com reducéo verdadeira de 80%, com passes de 8, 6 e finalmente 4,5 mm de
espessura, com o objetivo de refino de grao.

Em seguida, metade do material laminado foi submetido a um processo de
envelhecimento. Este processo foi feito no mesmo forno tipo Mufla em 400°C
durante 48 horas, com o objetivo de precipitagcdo de novas fases.

2.3 Analises por Difratometria de Raios-X

A determinacdo das fases presentes foi feita através da analise por difragdo de
raios-X. Foi utilizado um difratbmetro da Shimadzu modelo XRD-6000. Foram
atribuidos os seguintes parametros: tensdo de 40kV, corrente de 30mA e uma
varredura angular no intervalo entre 30° < 20 < 90°, com alvo de Cu-Ka (A= 1,54 A).
A identificagao das fases foi feita com base nos dados do JCPDS (Joint Committee
of Powder Diffraction Standards).

2.4 Analises por Microscopia Optica (MO)

A andlise metalografica foi realizada de acordo com o procedimento descrito pela
ASM Handbook Metals Vol.9 [7]. As amostras foram selecionadas na diregao
longitudinal de trabalho a frio e no plano da espessura das chapas. As amostras
foram cortadas em disco abrasivo refrigerado e embutidas em resinas a quente de
baquelite, lixadas com lixas de SiC de grana 120 até 1500 Mesh. O polimento foi
feito em politriz Arotec modelo Aropol-V2 utilizando pasta de diamante abrasiva nas
granulometrias de 6 ym a 1 um, com lubrificagdo em alcool etilico. Para revelagcao da
microestrutura, o ataque quimico realizado foi o Kroll (6 mL de HNOs, 3 mL de HF e
91 mL de H20). Para analise microestrutural das amostras e aquisicao das imagens
foi utilizado microscépio optico modelo Leica DM 2500 M.



2.5 Ensaios de Microdureza Vickers

Os ensaios de microdureza Vickers foram realizados nas amostras previamente
preparadas para metalografia. Os ensaios foram feitos conforme os procedimentos
da norma ASTM E92 [9]. Na determinagao da microdureza Vickers foram realizados
5 indentagdes com 1000g de carga durante 15 segundos e tirada a média e desvio
padrdo. Os ensaios foram realizados em duas amostras de cada condicao de
processo. O equipamento utilizado para medicdo da dureza foi o Microdurémetro
Vickers Tester FM-800.

2.6 Ensaios Mecanicos

Através dos ensaios de tracado € possivel obter as propriedades mecanicas de limite
de escoamento, limite de resisténcia a tragao, alongamento percentual e redugao de
area. As dimensdes do corpo de prova foram 40 mm de comprimento, raio de
concordancia de 12,5 mm, sec¢ao util de 4 mm por 4 mm e base de medida de 8 mm
(Figura 1). Foram usinados 5 corpos de provas no sentido longitudinal a laminagao.
Para a realizagdo dos ensaios mecanicos utilizou-se um equipamento INSTRON
3367, com célula de carga de 30 kN, a temperatura ambiente e seguindo o descrito
na norma ASTM E8/E8M [8]. A velocidade de deslocamento foi de 1 mm/min.

Para a obtencdao do moddulo de elasticidade foram colocados extensdbmetros de
resisténcia elétrica “Strain Gages” nos corpos-de-prova de tragdo na diregao axial.
Na etapa de colagem dos strain gages, as se¢des uteis dos corpos-de-prova foram
lixadas até 600 Mesh. O procedimento de ensaio consistiu em aplicar carga
equivalente a 100 MPa e adquirir a deformacao resultante em um aquisitor de dados
LINX - modelo ADS 2000. Utilizou-se Y4 de ponte, 120Q e 60Hz como parametros
para aquisi¢cao. O moédulo entido foi adquirido através da relagao entre a tensio de
100 MPa e a deformacdo medida. O valor de 100 MPa foi selecionado porque
encontra-se abaixo do escoamento da liga.

40 +0,01 4 0,01

A
_..1

h

[

¥ et A TN
\ SECAO A-A
ESCALA 10: 1

Figura 1. Dimensdes do corpo de prova de tragao.
2.7 Analises das Superficies de Fratura

As analises dos micromecanismos de fratura encontradas nas superficies de fraturas
dos corpos de prova de tragcdo ensaiados foram realizadas em microscopio
eletrbnico de varredura da JEOL modelo JCM-5700 Carry Scope e a analise
macroscopica de fratura foi feita em lupa Zeiss Stemi 2000-C.



3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Caracterizagao Microestrutural

As Figuras 2 e 3 mostram as caracterizagdes microestruturais das ligas Ti35Nb2Sn
laminada e envelhecida, respectivamente. A analise de DRX revela a presenca das
fases B, a” e w para ambas as ligas laminadas e envelhecidas, mesmas fases
encontradas no estudo de Cremasco [10], onde foi observada a presenca das fases
B, o” e w na liga Ti35Nb2Sn deformada plasticamente com 46% de redugdo. Essa
reducdo de engenharia corresponde aproximadamente a redugao de 80 % aplicada
no presente estudo. Nao foi observada grande diferenga microestrutural entre as
amostras das duas condi¢cdes de processo. Ambas as microestruturas apresentam
aspecto de liga severamente deformada, com a presenga de graos beta alongados,
bandas de deformacgao e agulhas da fase a” distribuidas e alongadas em diregao a
laminagdo. Isso indica que a “inércia” do envelhecimento ndo foi suficiente para
provocar a recristalizagdo estatica da liga. A liga envelhecida também apresenta
uma grande quantidade de bandas de deformacéo e agulhas de fase a”. A fase w,
por sua vez, foi identificada pela difragdo, mas reconhecidamente ela ndo é
percebida em baixa magnificagdo assim como a obtida por microscopia optica.
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Figura 3. Micrografia (a) e difratograma de raios-X (b) da liga Ti35Nb2Sn envelhecida.




3.2 Ensaios Mecéanicos

As propriedades mecanicas obtidas através do ensaio de tragdo na liga Ti35Nb2Sn
foram o mddulo de elasticidade (E), alongamento percentual (%Al), redugéo
percentual da area (%Ra), coeficiente de encruamento (n), limite de resisténcia a
tracdo (omax), limite de escoamento (Oy1 € Oy2) ambos determinados através da
ASTM ES8 pelo método offset (0,5%), Tabela 1. O método offset para oy1 foi realizado
plotando uma reta paralela a curva de tracao e defasada em 0,5% da deformacao de
fratura, obtendo o primeiro valor da tensao de escoamento. Para oy2 partiu-se do
mesmo principio, sé que tomando como origem o primeiro limite de escoamento [11].
Para estas ligas é observado duplo limite de escoamento, o primeiro limite de
escoamento (Oy1) esta correlacionado a transformagdo martensitica induzida por
deformagdo e o segundo limite de escoamento (oy2) estd associado ao inicio do
movimento das discordancias [11].

Tabela 1. Resultados dos ensaios mecanicos.

Liga Al (%) RA (%) E (GPa) Dureza (HV)
Média D.P. Média D.P. Média D.P. Média D.P.
L 13,75 2,96 26,33 4,67 43,80 297 231,60 9,4
E 7,50 2,04 1,93 0,25 77,50 9,36 405,40 16,20
Liga o1 (MPa) o2 (MPa) Omax (MPa) n
Média D.P. Média D.P. Média D.P. Média D.P.
L 162,84 22,47 256,00 33,80 678,08 10,44 0,60 0,05
E 167,96 27,70 226,67 37,53 639,72 - 0,57 0,08

L = Laminado; E = Envelhecido; D. P. = Desvio Padrao

Através do ensaio de tragdo realizado podemos concluir que a liga laminada é bem
mais ductil, como podemos ver do maior alongamento percentual e da maior
reducao percentual da area em comparagao com a liga envelhecida. A resisténcia a
tracdo da liga laminada foi superior, porem, a dureza da liga envelhecida foi maior.
Isso ocorreu pela quebra de alguns corpos de prova fora da sec¢ao util. Sendo assim,
mais ensaios de tracdo precisam ser realizados para confirmar esse resultado. O
modulo de elasticidade da liga laminada foi menor do que a liga apds o
envelhecimento. Este mddulo da liga laminada € um resultado promissor, pois o
valor de 44 GPa encontrado é inferior mesmo se comparado ao resultado de outras
ligas de baixo mddulo que se encontra na literatura. Outro resultado importante € o
coeficiente de encruamento “n” elevado, que tem sido encontrado nos sistemas
TiNbSn. Esse coeficiente representa o quanto aumenta a resisténcia local do
material quando da deformacdo. Chapas de metais de elevado coeficiente de
encruamento sao proprias para processos de estampagem por estiramento ou
repuxo.

3.3 Ensaios de Microdureza Vickers

Os resultados de microdureza Vickers de duas amostras de cada uma das ligas
Ti35Nb2Sn laminada e envelhecida estdo apresentados na Tabela 1. Foi observado
um aumento da dureza da liga Ti35NbSn apdés o tratamento térmico de
envelhecimento de quase o dobro em comparagdao com a liga laminada. O
envelhecimento ndo permitiu a recristalizagdo da liga, mas sim a recuperagdo e a
formacdo de maior quantidade de finos precipitados de fase w coerentes. O



aumento de dureza e reducdo de ductilidade é uma evidéncia dessa formacao,
apesar dela ndo ser verificada por metalografia e de que sua variagdo de fragcéo
volumétrica é tdo pequena que nem a difragéo permite verificar essa variagao. Finos
precipitados dispersos da fase w funcionam como barreiras ao movimento de
discordancias, reduzindo a ductilidade e aumentando a dureza da liga.

3.4 Analises das Superficies de Fratura

Através da andlise da superficie de fratura dos corpos de prova de tragdo ensaiados,
podemos confirmar a alteragdo da ductilidade das ligas. Foram observados
micromecanismos de fratura predominantes na zona fibrosa de ambas as condi¢des
de processo o coalescimento de microcavidades, Figuras 4 e 5. No entanto, na liga
laminada apresentou a formagao de microcavidades mais profundas e maiores do
qgue a liga envelhecida. Isso esta em acordo com os resultados de ductilidade, a liga
laminada é mais ductil do que a liga envelhecida, como podemos ver nos resultados

do ensaio de tracido da Tabela 1.
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Figura 5. Imagem da Lupa (a) e do MEV (b) da liga Ti35Nb2Sn envelhecida.



4 CONCLUSAO

O presente estudo tratou das propriedades mecanicas da liga Ti35Nb2Sn laminada
com 80% de deformacao a frio e posteriormente envelhecida por 48 horas. Ambas
as condi¢gdes produziram as mesmas fases em suas microestruturas: B, a” e w.
Porém, a liga laminada apresenta maior valor de resisténcia a tracdo, maior
ductilidade, menor dureza e menor mdédulo de elasticidade. A liga laminada possui
uma maior ductilidade em comparagado com a liga apos o envelhecimento porque o
envelhecimento produz finos precipitados coerentes de w.
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