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Resumo

O emprego das ligas de Ti-Nb ganha cada vez mais destaque, devido a sua elevada
biocompatibilidade, relacdo resisténcia mecéanica/peso, e excepcional resisténcia a
corrosdo quando comparada a outros materiais metalicos. Neste trabalho € aplicada
a técnica de elipsometria para se caracterizar as propriedades Opticas de um
sistema binario Ti-Nb, sendo também possivel medir a espessura da camada de
oxido. A partir das medidas de parametros elipsométricos e a correta modelagem
dos dados foi possivel obter as curvas de dispersdo do indice de refracdo (n) e do
coeficiente de extingdo (k) em funcdo do comprimento de onda. Além disso foi obtida
a espessura da camada do 6xido sobre o substrato da liga.

Palavras-chave: Liga de Ti-Nb; 6xidos de Ti e Nb; Rugosidade; Elipsometria.

ELLIPSOMETRIC CHARACTERIZATION OF ALLOY OF TI-NB AND YOUR
OXIDES

Abstract
The use of Ti-Nb alloys has been increased due to its high biocompatibility, ration
mechanical strength and weight, and exceptional corrosion resistance when
compared to other metallic materials. In this work the ellipsometry technique is
applied in order to characterize the optical properties of binary system Ti-Nb. It is also
possible to measure the thickness of the oxide layer. Thus, through the ellipsometric
parameters measure, it is possible to access the dispersion curves of the refractive
index (n) and the extinction coefficient (k) as functions of the wavelength. In addition,
the thickness the oxide layer on the substrate of the alloy was also obtained.
Keywords: Ti-Nb alloy, Ti-Nb oxides, Roughness, Ellipsometry.
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1 INTRODUCAO

As ligas de titdnio sdo amplamente aplicadas como materiais estruturais desde a
década de 1950. Diversas composi¢cées com varias microestruturas das ligas estao
disponiveis e podem ser empregadas nas mais diversas areas, dentre elas a
indastria quimica, aeroespacial, geracdo de energia, petroquimica, automotiva e
principalmente na industria médica e odontoldgica [1-3].

A liga Ti-Nb vem se destacando cada vez mais pela comunidade cientifica devido
suas propriedades e caracteristicas, tais como, elevada biocompatibilidade, boa
relacdo resisténcia mecanica/peso e excepcional resisténcia a corrosdo [1,2]. Em
relacdo a sua microestrutura, as ligas de titdnio podem ser classificadas como do
tipo a, B, a + B, quase a e quase B [1]. A liga de Ti-Nb é do tipo B, e essa ligas tém
se mostrado promissoras para a producao de implantes médicos e odontologicos [4].
O papel do niébio nesta liga é contribuir com suas propriedades, dentre as quais se
destacam sua alta biocompatibilidade e propriedades elasticas compativeis com o
corpo humano. Sua presenca na liga ndo apenas contribui para a melhoria do
desempenho das propriedades mecanicas da mesma, mas também melhora as
propriedades eletroquimicas, como a resisténcia a corrosao [2,4-6].

Estudos apontam que a liga Ti-6Al-4V desenvolvida pela indlstria aeroespacial e
aeronautica, pode ser toxica ao corpo humano devido a presenca de aluminio e
vanadio. Com os avancgos tecnoldgicos, essa liga esta sendo trocada pelas ligas de
Ti-Nb [2]. A liga Ti-Nb possui um alto valor agregado, devido aos seus custos de
producéao [2].

A motivacdo do estudo desta liga € devido ao cenario atual, que impulsiona a
realizacdo de pesquisas mais detalhadas em relacdo as suas propriedades fisicas.
Sendo assim, a elipsometria € uma técnica que promove a caracterizacdo das
propriedades Opticas de um determinado material. E uma ferramenta baseada no
estado de polarizacdo da luz que incide sobre a superficie do corpo de prova.
Dispdem-se de uma técnica ndo destrutiva e de precisao, que através dos angulos ¥
(razdo de amplitudes) e A (mudanga de fase) em funcdo do comprimento de onda, &
capaz de medir a espessura das camadas finas, indice de refracdo, coeficiente de
extincdo, dentre outras propriedades [7-9].

Sendo E;, e E;as componentes do campo elétrico incidente e E.e E; sao

componentes da luz refletida, respectivamente nas direcdes p e s. A partir da razéo
entre essas componentes, obtém-se os coeficientes complexos de Fresnel (r, € ry),
descritos nas Equacfes 1 e 2. A Equacéo 3 € denominada Equacdo Fundamental da
Elipsometria, pois relaciona os angulos W e A com a razéo p, obtida das Equacdes 1

e 2 [8,10].
2 (1)
ry = .
i
g = — (2)
E;
p=-2=tanW¥el® (3)

I
Segundo Fujiwara [8], é possivel quantificar o indice de refracdo (n) e o coeficiente
de extincdo (k), os quais sdo chamados de constantes dpticas, usando a técnica de
elipsometria. Os parametros n e k representam a capacidade de o material
conseguir refletir a luz incidente e atenuar a mesma, respectivamente. O indice de
refracdo é usualmente definido pela Equagéo 4, onde c representa a velocidade da
luz no vacuo e v no material estudado. Porém o indice de refracdo complexo
(Equacdo 5) reflete melhor o comportamento Optico de varios materiais que
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apresentam grande absorcao de luz e conseguentemente ndo podem ser expressos
apenas com n [8,11].
n==-(4)
N =n—ik (5)
Sendo a elipsometria uma técnica indireta, € necesséario a modelagem dos dados.
Essa modelagem pode necessitar de modelos que descrevam o efeito da
rugosidade da superficie ou ainda o comportamento 6ptico e/ou dielétrico (Lorentz,
Cauchy, Drude, etc.) [11] de uma camada ou das camadas em estudo. Essas
modelos assim como a confiabilidade dos dados ajustados com base em algoritmos
estatisticos como R2z e RMSE, estdo disponiveis no programa “Spectroscopic
Ellipsometer Analyzer” (SEA) [11], que acompanha o elipsdmetro usado.

2 MATERIAIS E METODOS

No presente trabalho foi analisada uma liga pertencente ao sistema binério Ti-Nb.
Esta liga foi produzida por fundicdo em arco voltaico. A liga Ti-30Nb possui 70% (em
peso) de titanio e 30% de Nb. Para as analises foram cortadas amostras de uma
barra com comprimento de 300 mm e diametro de 6 mm (Figura 1).

.

Figura 1. Amoétra de Ti-30Nb.

A técnica de Elipsometria € muito sensivel a pequenas variacbes das propriedades
superficiais do material, logo foi determinado um padrdo de preparacéo
metalografico de maneira que as amostras apresentassem um bom acabamento
superficial, sendo posteriormente analisada no microscépio confocal de maneira a
verificar sua topografia e rugosidade garantindo assim sua planicidade.

A preparacdo metalografica teve inicio com o corte de 11 amostras em uma maquina
de corte de precisdo de amostras com pequenas dimensdes, Minitom do Fabricante
Struers (laboratério de Metalografia do Instituto Militar de Engenharia — IME). Cada
amostra possui 6 mm de diametro e 5 mm de altura. Apds o corte as amostras foram
embutidas em baquelite, devido ao pequeno diametro (Figura 2). Em seguida,
lixadas em uma sequéncia granulométrica de 120, 360, 400, 600, 800 e 1500 com
finalidade de se obter uma superficie plana. Posteriormente foi realizado o polimento
metalografico com pasta de diamante de 6, 3 e 1 um para alcancar uma superficie
espelhada e livre de riscos. Logo depois, as amostras foram limpas em &agua
ultrapura de filtro MILLI-Q, banhadas com alcool isopropilico recebendo
imediatamente um jato de ar quente, de maneira a proteger a superficie da amostra.
O preparo metalografico foi realizado no Laboratério de Metalografia da Escola de
Engenharia Industrial Metallrgica de Volta Redonda (UFF - EEIMVR).

Para avaliar a planicidade da liga, foi utilizado o Microscépio Confocal
Interferométrico Leica DCM3D, com lente de aumento 10X e LED azul do Instituto de
Ciéncias Exatas (ICEX) da UFF de Volta Redonda (Figura 3).

1136



1137

Figura 2. Amostra de Ti-30Nb em uma baquelite.

Figura 3. Microscépio Confocallnterfeométrico Leica DCM3D.

Para a coleta dos dados experimentais foi empregado um elipsdmetro
espectrométrico modelo GES 5S da SEMILAB (Figura 4), de polarizador rotativo com
microspot. Esse equipamento € instrumento do Laboratério de Microscopia Optica,
no Instituto de Ciéncias Exatas (ICEX) da UFF de Volta Redonda. Este equipamento
permite extrair medidas fotométricas, tanto de reflectancia como de transmitancia, e
por meio da elipsometria conhecer as propriedades dielétricas, Opticas e a
espessura de filmes finos porventura presentes [7].

O Elipsdbmetro permite realizar medidas para diferentes angulos de incidéncia,
entretanto para a nossa pesquisa os parametros W e A sdo obtidos com um unico



angulo de incidéncia [7], 75°. Para a verificacdo do substrato de Ti-30Nb e os
possiveis Oxidos de titanio (TiO2) e nidbio (Nb20s) foi empregada a modelagem
computacional com base em dados de nk files [7,11]. O modelo EMA (Effective
Medium Aproximattion) [11] foi aplicado na modelagem computacional.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Na Figura 5 € apresentada a morfologia da amostra. Na morfologia 3D em tons de
cores mostrada na Figura 6 é possivel observar os picos e vales. A rugosidade da
superficie foi com base na Norma DIN 4768/ISO 4288. A seguir é apresentada a
rugosidade média de cada amostra ao longo da linha central (Tabela 1).

Tabela 1. Rugosidade Média através do Microscépio Confocal (Norma DIN 4768/ISO 4288).
Amostra Ra (um)
0,406
0,282
0,273
0,233
0,290
0,397
0,336
0,317
0,379
0,213
0,230

OO NOUDWINEF

e
[N

Figura 6. Topografia em 3D com escala de altura em tons de cores.
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Apoés a realizacdo das medidas de rugosidade, as amostras foram usadas para a
obtencdo dos parametros W e A, via elipsometria. A partir da modelagem [7,12] foi
possivel obter as propriedades Opticas como o indice de refracdo (n) e o coeficiente
de extincdo (k), exibidos nas Figuras 7 e 8, respectivamente para a amostra 1. O
ajuste entre os dados medidos e os modelados exibiram étima concordancia, uma
vez que apresentaram valor de R2 igual a 0,9789 na faixa de onda aplicada, para a
amostra 1.

Nessa técnica foi medido a espessura do 6xido formado em cima do substrato,
resultando em uma camada fina de 0,9 nm (Figura 9).
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Figura 7. Comparacao das curvas das medidas experimentais com relacéo as medidas tedricas (n)
para a amostra 1.
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Figura 8. Comparacédo das curvas das medidas experimentais com relacdo as medidas teoricas (k)
para a amostra 1.
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Figura 9. Estrutura da camada de 6xido formado pelo substrato da amostra 1.
Os resultados preliminares sugerem que a metodologia € adequada para as
medidas de propriedades Opticas desta liga. Nos proximos trabalhos seréo
guantificadas as propriedades das demais amostras e em seguida as amostras
serdo submetidas a tratamentos para crescimento da camada de é6xido.

4 CONCLUSAO

A técnica de elipsometria € adequada para caracterizar as propriedades 6pticas da
liga Ti-30Nb e para avaliar a espessura da camada de 6xido sobre a superficie do
substrato.
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