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Resumo

Ligas de titanio e nidbio tém sido desenvolvidas devido a possibilidade de modificar
as propriedades mecanicas por envelhecimento. No presente estudo ligas TiNb com
diferentes concentragdes de Nb e com adi¢cdo de estanho foram obtidas por fuséo a
vacuo, deformadas a frio e posteriormente tratadas por diferentes tempos de
envelhecimento. Foi observado que todas as ligas em todas as condi¢des
apresentam as mesmas fases B, a” e w, no entanto, apresentam diferentes
microestruturas. Isso se refletiu nas propriedades mecanicas das ligas, onde obteve-
se maiores durezas com o envelhecimento em 48 horas em todas as ligas, esse
aumento de dureza foi quase o dobro para as ligas com maiores teores de niobio
(Ti42Nb e Ti42Nb2Sn).

Palavras-chave: TiNbSn; Propriedades mecanicas; Deformacéo a frio; Solubilizacéo
e envelhecimento.

STUDY OF ALLOYS IN THE TiNbSn SYSTEM DEFORMED COLD AND AGED

Abstract

Titanium and Niobium alloys have been developed due to the possibility of modifying
the mechanical properties by aging. In the present study TiNb alloys with different Nb
concentrations and with the Addition of Tin were obtained by vacuum melting, cold
deformed and further processed by different aging time. It was observed that all the
alloys in all the conditions have the same phases B3, a” e w, however, have different
microstructure. This was reflected in the mechanical properties of the alloys, where
higher hardness was obtained with aging at 48 hours in every alloy, this increase in
hardness was almost double for alloys with higher niobium content (Ti42Nb and
Ti42Nb2Sn).
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1 INTRODUGAO

Ligas de titanio ao niobio tém sido desenvolvidas devido as suas excelentes
propriedades mecéanicas e biolégicas, como, resisténcia a tracdo, resisténcia a
fadiga, resisténcia a corrosao, ductilidade, citotoxicidade, compatibilidade e baixo
modulo de elasticidade. No entanto, para adquirir propriedades promissoras, €
necessario o controle dos elementos de liga, microestrutura, processo e tratamento
térmico, a fim de controlar o grau de compatibilidade mecanica [1]. Em alguns
estudos na literatura foram abordados a relagdo dos tratamentos térmicos
correlacionados com sua microestrutura e suas propriedades mecanicas. As
amostras de ligas solubilizadas e envelhecidas do tipo Ti-Nb, n&o apresentam
diferencas microestruturais. Mas em relacdo as propriedades mecanicas foi
observada a influéncia do envelhecimento [2].

Nesse outro estudo, o autor observou a diferenca de valores das propriedades
mecanicas (moédulo de elasticidade e dureza) para amostras de ligas do tipo B
temperadas e envelhecidas, para o sistema Ti-V e Ti-Nb [3]. Outro estudo observou
uma forte dependéncia das propriedades mecanicas com sua composi¢cao quimica,
microestrutura, processo e tratamento térmico. No estudo realizado na liga Ti-1300,
observou-se a dependéncia da temperatura de envelhecimento. Foi observado que a
resisténcia maxima diminui com o aumento da temperatura de envelhecimento, e
ainda, ocorreu a diminui¢cao da elongacgéao e da tenacidade [1,3,4].

O presente estudo tem como objetivo, avaliar a correlagdo existente entre os
tratamentos térmicos e as propriedades mecanicas da presente liga.

2 MATERIAIS E METODOS

O desenvolvimento para a preparacao das ligas Ti-35Nb-2,5Sn; Ti-42Nb-2,5Sn e Ti-
42Nb foi realizado através da fusdo dos elementos em forno a arco voltaico, como
base na rota de processo a seguir.

2.1 Preparacao e Obtencao da Liga

Inicialmente foi realizada uma selecido das matérias-primas. Foram selecionados
pequenos fragmentos de Titanio, Nidbio e Estanho para melhor distribuicdo no
cadinho de cobre do forno de fusdo. O grau de pureza do Ti, Sn e Nb sdo de 99,9%.
A préxima etapa foi a obtencéo das ligas através de fusdo dos elementos. O forno
utilizado foi o Analdgica Instrumental e Controle modelo AN9270, composto de um
cadinho de cobre e dentro de uma camara de parede dupla para refrigeragdo com
agua feita de ago inoxidavel austenitico e uma abertura em forma de janela que
permite a visualizagao do lingote durante o processo. Para ignigdo do arco voltaico o
forno dispde de um eletrodo ndo consumivel de tungsténio, submetido em uma
atmosfera de argénio puro (99,99%).

Para uma melhor homogeneizagédo das ligas, foram preparados 6 lingotes de 70g
cada, pesados em balanga analitica, seguindo o critério em massa das composi¢des
dos elementos de cada tipo de liga como mostra a Tabela 1. De posse dos lingotes
seguem para tratamento térmico de homogeneizagao e solubilizag&o.



Tabela 1. Quantidades de cada elemento para cada Liga do sistema Ti-Nb-Sn

Liga PesodeTi(g) PesodeNb(g) Pesode Sn(g)
Ti35Nb2Sn 441 24,5 1,4
Ti42Nb2Sn 39,2 29,4 1,4
Ti42Nb 40,6 29,5 -

2.2 Tratamentos Térmico 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 homogeneizagéo dos lingotes se deu em uma temperatura de 1000 °C durante 4
horas resfriado ao forno e retirados a 150 °C no dia seguinte. A solubilizacdo dos
lingotes foi realizada a 850 °C durante 15 minutos, seguido de um choque térmico
em gelo a 0 °C, garantindo a presenca de fase B. O forno utilizado para este
processo foi 0 JUNG modelo 7013 tipo Mufla.

Nas ligas Ti42Nb2Sn e Ti35Nb2Sn o processo de deformagdo mecénica foi o de
laminacgé&o a frio (Tabela 2). Este procedimento de laminacéo foi realizado em duas
etapas. Primeiramente uma laminagdo a quente a 850°C para uniformizar a
espessura da chapa em 10 mm, seguida de um tratamento térmico de solubilizagéo
resfriando em gelo a 0°C, com o objetivo de garantir a presenga de fase . Em
seqguida, foi realizada uma laminagao a frio com um coeficiente de encruamento de
80%, chegando aos 4,5 mm de espessura, com o objetivo de refino de gréo e a
reducio da tenacidade da fase [3.

Ja na liga Ti42Nb, o processo de deformacdo mecanica a frio foi feita através de
forjamento livre dos lingotes aplicando 140 toneladas. A deformacdo resultante
correspondeu a 80% de deformacéao dos lingotes (Tabela 2).

Em seguida, uma parte do material deformado foi submetida a um processo de
envelhecimento. Este processo foi condicionado no mesmo forno tipo Mufla em 400
°C durante 15 minutos em algumas amostras e 48 horas em outras, com o objetivo
de precipitagcao de novas fases, conforme apresenta a tabela 2.

Tabela 2. Disposi¢ao do processo de envelhecimento do sistema TiNbSn

Liga Temperatura Tempo de Tipo de
Cc° envelhecimento Conformacao
Ti35Nb2Sn 400 0, 15, 2880 Laminacéo
Ti42Nb2Sn 400 0, 15, 2880 Laminacao
Ti42Nb 400 0, 15, 2880 Forjamento

2.3 Analises por Difratometria de Raios-X

A analise de difracdo de raios-X foi realizada para a determinacado das fases
presentes, foi utilizado um difratbmetro da Shimadzu modelo XRD-6000. Foram
atribuidos a tens&o 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 identificacdo das fases foi
empregada 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 [5]. Para preparagcdo, as amostras foram selecionadas,



cortadas na cortadeira de disco e embutidas em resinas a quente de baquelite, em
seguida, foram lixadas com lixas de SiC de grana 120, 220, 320, 400, 600, 800,
1200 e 1500, nesta ordem. Desse modo, o polimento mecéanico se deu em uma
politriz da Arotec modelo Aropol-V2 em panos da Buller com pasta de diamante
abrasiva nas granulometrias de 6 ym, 3 ym e 1 ym nesta ordem, com lubrificacéo
em alcool etilico. Para revelagao da microestrutura, o ataque quimico realizado foi
empregado o Kroll (de 6 mL de HNO3, 3 mL de HF e 91 mL de H20). Em seguida, a
analise microestrutural das amostras e aquisicdo das imagens foi realizada em um
microscopio optico modelo Leica DM 2500 M.

2.5 Ensaios de Microdureza Vickers

Foram realizados ensaios de microdureza Vickers em cada liga, onde as amostras
foram previamente embutidas, lixadas e polidas conforme os procedimentos que
regem pela norma ASTM E92 (2003). Na determinagdo da microdureza Vickers
foram feitos 5 indentagbes de forma aleatoria com 1000g de pré-carga durante 15
segundos e tirado a média e desvio padrdo de cada indentagdo. O equipamento
utilizado para medigao da dureza foi o Microdurémetro Vickers Tester FM-800.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Caracterizagao Microestrutural

As analises microestruturais revelam a presenca das fases B, a” e w em todas as
ligas com diferentes rotas de processamento, Figuras 1 a 9. Através do DRX nao é
possivel mensurar a quantidade das fases em cada liga, mas através das
micrografias podemos notar mudangas nas microestruturas de cada liga com a
utilizagao de tratamentos térmicos de envelhecimento em diferentes tempos.

As imagens das metalografias realizadas em todas as ligas deformadas apresentam
tracos resultantes da alta deformag&o, mesmo as ligas onde foi realizado o processo
de envelhecimento possuem esses tragcos, que podem ser tanto bandas de
deformacdo como a presengca da fase martensitica a”. O tratamento de
envelhecimento mudou a forma e distribuicdo das fases presentes nos graos da fase
B, o que pode refletir numa mudanca nas propriedades mecanicas.

2500

A e
A a
2000 - - m

1500 <

1000 - L

Intensidade (counts)

500 -

20 (graus)

(b)
Figura 1. Micrografia (a) e difratograma de raios-X (b) da liga Ti42Nb forjada.



2000

1800 - L
A ©

1400
1200 -
1000 -
00 - A

600

Intensidade (counts)
>

4004*

b

lI._ -
0 L) U
30 40 50 60 70 80 %0

20 (graus)

200 A
|
T

' >
o T

L E: 'nﬁ
+~100 z
e sz

(b)

2
5
o 1500
8
@
f: A
-
3 1000 - A
H ]
E
500 4
- |
-
N J A
T T 1 T
0 40 50 60 70 80 %0
20 (graus)

Figura 3. Micrografia (a) e difratograma de raios-X (b) da liga Ti42Nb envelhecida em 48 horas.
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Figura 4. Micrografia (a) e difratograma de raios-X (b) da liga Ti42Nb2Sn laminada
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Figura 5. Micrografia (a) e difratograma de raios-X (b) da liga Ti42Nb2Sn envelhecida em 15 minutos.
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Figura 7. Micrografia (a) e difratograma de raios-X (b) da liga Ti35Nb2Sn laminada.



1800 < A [ )
1600 A 7
o o
— 14004
a
S 1200
o
L
P 1000 &
E 800 A
g n
] 600
E
400 J |‘
200 4 | | A ‘ (
- | | - A A
Odert_._u\ L I |
T L T T T
30 40 50 60 70 80 90

20 (graus)

(b)

1400 o A
1200 A o
1000

800 o

>

600 -|

Intensidade (counts)
>

400 -

200

I .
il R e

T T T T T
60 70 80 80

20 (graus)

a4y

(b)
Figura 9. Micrografia (a) e difratograma de raios-X (b) da liga Ti35Nb2Sn envelhecida em 48 horas.

3.2 Perfis de Microdureza Vickers

A Figura 10 mostra um grafico com o perfil de dureza nas diferentes ligas em fungéo
das diferentes condigdes finais de processamento. As particulas de segunda fase e
a correlacdo entre a fragcdo volumétrica [6] e morfologia dos precipitados [7]
influenciam diretamente na dureza da liga. Assim, foi encontrada uma maxima
dureza em todas as ligas que foram envelhecidas em 48 horas, onde temos um
aumento de dureza de quase o dobro na liga Ti42Nb forjada e Ti42Nb2Sn laminada
apo6s 48 horas de envelhecimento. Enquanto isso, a liga que teve um menor
aumento de dureza com o tratamento térmico de envelhecimento em 48 horas foi a
Ti35Nb2Sn, revelando que a quantidade de niébio pode estar influenciando bastante
na presenca das fases a” e w. Isto indica que uma maior quantidade do elemento
nidbio na liga pode estar aumentando a taxa de nucleagédo da fase w e inibindo a
fase a” com o envelhecimento.
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Figura 10. Perfil de dureza em todas as ligas em diferentes tempos de envelhecimento.

Nos estudos de Cremasco [8] foi notado que na liga Ti-35Nb-2Sn com 46% de
deformagdo a frio, essa reducdo de engenharia corresponde aproximadamente a
reducdo de 80 % aplicada no presente estudo, e envelhecida entre 2 horas e 96
horas teve um aumento gradual na dureza, que foi associado com a possivel
precipitacdo da fase w e nucleacdo e crescimento da fase a. Nesse trabalho foi
observado a formagcdo da fase a nas ligas do sistema TiNbSn apdés o
envelhecimento em diferentes tempos usando uma temperatura de 350 °C. Porém,
no presente trabalho essa formacgao da fase a nao foi notada com o envelhecimento.
No entanto, assim como neste trabalho, foi notado que a liga Ti-35Nb-2Sn possui
sua maior dureza (430 + 11 HV) quando foi usado 48 horas de envelhecimento,
sendo observado que apds esse tempo ocorreu um super-envelhecimento da liga,
ocasionada pelo crescimento dos precipitados e alteracdes nas fracdes volumétricas
das fases presentes.

4 CONCLUSAO

Neste trabalho foram produzidas as ligas Ti42Nb, Ti42Nb2Sn e Ti35Nb2Sn. Estas
ligas foram submetidas aos tratamentos térmicos de homogeneizagao, solubilizagao
e em seguida deformagao a frio. Apos isso, algumas amostras destas ligas foram
envelhecidas em 15 minutos e em 48 horas. A analise microestrutural revelou que
todas as ligas deformadas e envelhecidas apresentam as fases B, a” e w. No
entanto, os tratamentos térmicos de envelhecimento em diferentes tempos mudaram
as microestruturas das ligas, e com isso foi observado que a dureza teve um grande
aumento nas ligas envelhecidas em 48 horas, quase dobrando nas ligas com
maiores teores de nidbio, o que indica que o nidbio tem uma grande funcédo de
inibicdo da formacao da fase w nas ligas.
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