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RESUMO

Titanio e suas ligas sdo empregados em aplicagdes biomédicas, pois possuem excelente
biocompatibilidade com o organismo humano, uma excelente resisténcia a corrosdo em
meio bioldgico além de uma Otima relagdo resisténcia mecéanica/densidade. Diversas
propriedades do titdnio comercialmente puro podem ser melhoradas com a adicao de
elementos substitucionais e intersticiais, e por técnicas de processamentos
termomecanicos. O objetivo neste trabalho foi estudar o efeito de oxigénio intersticial
presente em ligas do sistema bindrio Ti-Mo (5-20% em peso de Mo) em seu
comportamento mecanico utilizando ensaios de dureza, modulo de elasticidade
dindmico e ensaio de tragdo, em cinco condi¢des de estudo: apds o forjamento rotativo a
quente, tratamento térmico e ap6s dopagens com oxigénio, com trés diferentes teores
deste elemento. As amostras foram preparadas em forno a arco e caracterizadas por
medidas de composicdo quimica, analise de gases, difracdo de raios X, microscopia
optica e eletronica de varredura, espectroscopia por energia dispersiva e medidas de
densidade. Apds as dopagens com oxigénio, observou-se um aumento na dureza da liga
Ti-5Mo devido ao aumento na fracdo volumétrica da fase a. Para a liga Ti-10Mo, os
valores ap0s as dopagens permaneceram proximos a condi¢do apos tratamento térmico,
ndo ocorrendo variagdes expressivas. Para as ligas Ti-15Mo e Ti-20Mo, verificou-se
uma diminui¢do na dureza provavelmente devido ao resfriamento rapido realizado apos
as dopagens com oxigénio. Os valores do médulo de elasticidade da liga Ti-5SMo
aumentaram com o aumento da concentragdo de oxigénio, pois ocorreu um aumento na
fragdo volumétrica da fase a”. Com relagdo aos valores de médulo de elasticidade da
liga Ti-10Mo, ndo se observam variagdes significativas devido a adi¢do de oxigénio.
Para as ligas Ti-15Mo e Ti-20Mo, a introducdo de oxigénio diminuiu o modulo de
elasticidade, pois com o aumento na distancia entre os 4tomos ocorreu a diminui¢do na
intensidade das ligagdes. Analisando-se os valores das propriedades mecanicas das
ligas, observa-se que o oxigénio possui um papel significativo na diminui¢do no
alongamento, no aumento do limite de escoamento e da resisténcia mecanica destas
ligas.

Palavras-Chave: Biomateriais Metalicos; Ligas de Titanio; Oxigénio Intersticial;

Propriedades Mecanicas.
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ABSTRACT

Titanium and its alloys are used in biomedical applications because they have excellent
biocompatibility with human organisms, an excellent corrosion resistance in biological
mediums, and great mechanical strength/density. Several properties of commercially
pure titanium can be improved by the addition of interstitial and substitutional elements
or by thermo-mechanical processing techniques. The purpose of this work is to study
the effect of interstitial oxygen present in binary Ti-Mo system alloys (5-20% in weight
of Mo) on its mechanical behavior, using hardness testing, dynamic elasticity modulus
and tensile test on five conditions: after swaging, after heat treatment, and after oxygen
doping, with three different levels of this element. The samples were prepared in an arc-
melting furnace and were characterized by measures of chemical composition, gas
analysis, x-ray diffraction, electron and optical microscopy, energy dispersive
spectroscopy, and density measurements. After the doping with oxygen, an increase in
hardness of the Ti-SMo alloy due to the increased volumetric fraction of o' phase was
observed. For the Ti-10Mo alloy, the values after the doping were similar to those after
heat treatment, and no expressive variations occurred. For the Ti-15Mo and Ti-20Mo
alloys, there was a decline in hardness, probably due to rapid cooling after the doping
with oxygen. The values of the elasticity modulus Ti-5Mo alloy increased with
increasing oxygen concentration, because there was an increase in the volumetric
fraction of o' phase. With respect to the values of elasticity modulus of the Ti-10Mo
alloy, no significant variations due to the addition of oxygen were observed. For the Ti-
15Mo and Ti-20Mo alloys, the introduction of oxygen decreased the elasticity modulus,
because, with the increase in distance between the atoms, there was a decrease in the
intensity of the bonds. From analyzing the values of the mechanical properties of the
alloys, it appears that the oxygen plays a significant role in reducing stretching and in
increasing the yield strength on disposal and mechanical strength of these alloys.
Keywords: Metallic Biomaterials; Titanium Alloys; Oxygen Interstitial; Mechanical

Properties.
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1. INTRODUCAO

Um estudo divulgado em abril de 2011, pelo Banco Mundial, mostra que a
populagdo brasileira estad envelhecendo em ritmo acelerado. Até 2050, o numero de
pessoas com mais de 60 anos vai triplicar e o Brasil serd bem parecido com o Japao, que
tem maior populagdo de idosos do mundo [BANCO MUNDIAL, 2011]. O
envelhecimento leva a um desgaste natural de diversas fungdes do corpo, € com um
numero elevado de idosos, o nimero de intervengdes para se obter uma melhora nas
condigoes de vida também aumenta [GEETHA, 2009]. Além disso, com o aumento no
numero de veiculos automotores (e um consequente aumento no nimero de acidentes) e
acidentes em praticas esportivas, tem-se a necessidade da substitui¢do e reparos de
partes do corpo humano, danificadas pela acdo do tempo e/ou acidentes, por materiais
avangados no reparo ou substituicdo de partes do corpo, denominados biomateriais
[SILVA, 2007; WANG, 1996].

Para ser considerado um biomaterial, o material deve possuir diversas
caracteristicas, como ser biocompativel, biodegradavel (dependendo da aplicacdo),
processavel (para manufatura), ndo alérgico, ndo corrosivo, ndo toxico, esterilizavel e de
baixo custo, possuir elevada resisténcia a corrosdo em fluidos corpdreos, excelente
combinacdo de alta resisténcia mecanica ¢ baixo modulo de elasticidade, elevada
resisténcia a fadiga e ao desgaste, e possuir boa ductilidade [WANG, 1996; LONG,
1998].

Propriedades mecanicas como limite de resisténcia a tragdo, resisténcia a
fadiga, ao desgaste, modulo de elasticidade e ductilidade sdo importantes no processo de
desenvolvimento e sele¢do do tipo do biomaterial para uma determinada aplicacdo. Um
material com excelente combinagdo de alta resisténcia mecanica e baixo modulo de
elasticidade, o mais proximo possivel do osso, deve ser utilizado em implantes de longo
prazo de utilizagdo para evitar a revisao cirurgica [GEETHA, 2009; NIINOMI, 2008a;
NIINOMI, 2008b].

Infelizmente, os implantes metalicos tém demonstrado falha apds o uso em
longo prazo devido a diversas razdes, tais como modulo de elasticidade elevado quando
comparado ao do o0sso, baixa resisténcia ao desgaste e a corrosao [GEETHA, 2009].

Ti comercialmente puro ¢é, atualmente, o material metalico mais atrativo

para aplicagdes biomédicas. Porém, apesar de possuir excelente resisténcia a corrosao,
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este elemento ndo possui propriedades mecanicas adequadas para utilizagao deste metal
para fabricacdo de implantes estruturais, como protese total de quadril. Desse modo,
diversas propriedades do Ti cp podem ser melhoradas com a adicdo de elementos
substitucionais ¢ intersticiais, € por técnicas de processamentos termomecanicos,
permitindo-lhe uma melhora em suas propriedades mecanicas [GEETHA, 2009;
NIINOMI, 2008b].

O moédulo de elasticidade ¢ uma importante propriedade a ser considerada
para o uso de materiais como biomateriais. E fortemente influenciado pela estrutura
cristalina, pois o modulo de ligas com mais de uma estrutura ¢ determinado
principalmente pelo modulo de elasticidade e a fracdo de volume de cada fase
constituinte. As estruturas cristalinas possuem diferentes valores de moddulo de
elasticidade em ligas de Ti. A fase dmega ® tem o maior modulo de elasticidade em
ligas de Ti, a fase o tem maior modulo de elasticidade do que a fase a”, e a fase B, o
menor [GEETHA, 2009; ZHOU, 2008].

A liga de Ti mais utilizada para a fabricagdo de implantes ¢ a Ti-6Al-4V (%
em peso). Esta liga possui excelentes propriedades mecanicas e resisténcia a corrosao.
Entretanto, recentemente, foi descoberto que o vanadio causa efeitos citotoxicos
[STEINEMANN, 1980] e reacdes adversas em alguns tecidos [LAING, 1967], enquanto
o aluminio tem sido associado a desordens neuroldgicas [McLACHLAN, 1983; PERL,
1980; BENTO, 2000]. Assim, pesquisas t€ém procurado alternativas a liga Ti-6Al-4V, na
tentativa de se obter ligas com resisténcia mecanica similar (ou mais elevada), menor
moédulo de elasticidade e maior biocompatibilidade. As ligas mais promissoras sdo as
que apresentam Nb, Zr, Mo e Ta como elementos de liga, adicionados ao Ti. Dentre elas
destacam-se as que possuem Mo como elemento de liga, pois ele atribui ao Ti uma
maior resisténcia a corrosdo, fundamental para materiais utilizados como implantes
ortopédicos e odontoldgicos.

A Tabela 1 mostra algumas propriedades mecanicas do Ti cp e das
principais ligas de Ti utilizadas como biomateriais. Observa-se que a adi¢do de
elementos de liga ao Ti cp melhora diversas de suas propriedades mecénicas, como
aumento na resisténcia a tracdo e diminuicdo do modulo de elasticidade, necessarios

para aplicacdo destas ligas como biomateriais.
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Tabela 1 - Propriedades mecénicas do Ti cp e das principais ligas de Ti utilizadas como biomateriais
[NIINOMI, 1998].

Lioa Resisténcia a Limite de Alongamento Modulo de Tipo
g Tracdao (MPa) escoamento (oy) (%) Elasticidade (GPa) de liga
Ti cp grau 1 240 170 24 103 o
Ti-6Al1-4V ELI 860965 795-875 10-15 101-110 o+p
Ti-15Mo
874 544 21 78 B
(recozida)
Ti-13Nb-13Zr
973-1037 836-908 10-16 79-84 B

(envelhecida)

A adicdo de elementos intersticiais em metais, como o Ti e suas ligas, causa
mudanga em suas propriedades mecanicas. Essa adigdo é acompanhada por mudangas
no atrito interno, de modo que medidas de espectroscopia mecanica podem ser
utilizadas para examinar caracteristicas criticas dos materiais especificos [PUSKAR,
2001], wverificar o comportamento desses atomos intersticiais em ligas, obtendo
informagdes sobre imperfeicdes da rede cristalina, concentracdes dos elementos
intersticiais presentes no material ¢ o modulo de elasticidade dindmico [PUSKAR,
2001; NOWICK, 1972]. Esses materiais normalmente contém oxigénio, nitrogénio,
carbono, etc, como impurezas, e, embora a concentracdo destes elementos seja baixa,
eles afetam de maneira significativa as propriedades destes materiais [NAKAI 2009]. O
oxigénio tem uma grande influéncia sobre a ductilidade e resisténcia mecanica dos
metais [PARK, 2000].

O diferencial deste trabalho ¢ o estudo da influéncia da adicdo de oxigénio
intersticial nas propriedades mecanicas de ligas do sistema Ti-Mo (5, 10, 15 e 20 % em
peso de Mo), visando sua aplicagdo como biomaterial. Este texto apresenta os detalhes
da preparacao e os resultados da caracterizagdo destas ligas por medidas de composi¢ado
quimica, analise de gases, difra¢do de raios X (DRX), microscopia Optica e eletronica de
varredura (MEV), espectroscopia por energia dispersiva (EDS) e medidas de densidade.
Apresenta também uma andlise do comportamento mecanico destas ligas utilizando
medidas de dureza, espectroscopia mecanica para obtencdo do médulo de elasticidade
dinamico e ensaio de tragdo, em cinco condicdes diferentes de estudo: apds o
forjamento rotativo a quente, tratamento térmico de solubilizacdo e apos trés

tratamentos térmicos de dopagem com oxigénio.
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2. OBJETIVOS

O principal objetivo deste trabalho foi estudar a influéncia da adigdao de
oxigénio intersticial na microestrutura e propriedades mecanicas de ligas do sistema Ti-
Mo (5, 10, 15 e 20 % em peso de Mo), visando sua aplicagdo como biomaterial. Para
alcangar este objetivo, as amostras foram preparadas por fusdo a arco e caracterizadas
por composicao quimica, analise de gases, difracdo de raios X (DRX), microscopia
optica e eletronica de varredura (MEV), espectroscopia por energia dispersiva (EDS) e
medidas de densidade. A influéncia deste elemento intersticial no comportamento
mecanico destas ligas foi avaliada utilizando medidas de dureza, espectroscopia
mecanica para obten¢do do mddulo de elasticidade dindmico e ensaio de tragdo, para as
ligas ap6s o forjamento rotativo a quente, apds recozimento e apos trés dopagens com

diferentes concentracdes de oxigénio.



19

3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Titanio

O Ti foi descoberto em 1791. E o nono elemento mais abundante da crosta
terrestre. Sua existéncia em concentragdes que permitam uma extracdo economicamente
vidvel ndo ¢ muito frequente, pois ¢ muito instavel e se liga facilmente a outros
elementos.

As ligas de Ti sdo caracterizadas por uma baixa densidade, uma excelente
razao resisténcia mecanica/densidade e um bom comportamento a altas temperaturas.
Essas ligas sdo tUteis nas industrias aeroespacial e militar. Também sdo utilizadas na
industria quimica devido a sua excelente resisténcia a corrosao.

O Ti apresenta transformacao alotropica a 882°C, passando da estrutura
hexagonal compacta (o) para ctibica de corpo centrado (). Essa caracteristica oferece a
possibilidade de se obter ligas com microestruturas do tipo a, B ou o/p, dependendo dos
elementos ligantes que estabilizam uma ou outra fase. As ligas de Ti se definem em trés
tipos (segundo a capacidade dos ligantes de estabilizar a fase a ou B): ligas tipo a, tipo
e tipo o/P, em condicdes de equilibrio.

Os elementos que estabilizam a fase o sdo aqueles que aumentam a
temperatura na qual a fase a € estavel. Os elementos que estabilizam a fase  permitem
que a mesma se estabilize a temperaturas menores que a temperatura de transigao-f3.
Entre os elementos B-ligantes destacam-se o vanadio (V) e o tantalo (Ta), pois sdo os
que proporcionam ao Ti a menor temperatura de transicdo-f. As ligas denominadas 3
apresentam, a temperatura ambiente, a fase f. Denominam-se ligas o/, ligas de Ti cuja
estrutura cristalina ¢ uma mescla da fase a e da fase  [RIUS, 1999].

Na Tabela 2 estdo as propriedades fisicas do Ti, como ponto de fusao,
ebulicdo, parametros de rede, etc. Pode-se observar a transformacgao alotrépica do Ti em
882°C, passando de hexagonal compacta (HC) para cubica de corpo centrado (CCC), e

as diferengas da densidade em cada fase.
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Tabela 2 - Propriedades fisicas do Ti [RIUS, 1999].

Propriedades Ti
Numero atémico 22

Massa atomica (g/mol) 47,88

Ponto de fusio 1.670°C £ 5°C
Ponto de ebuli¢cao 3.260°C

Estrutura cristalina

Parametros de rede

(HC) para T <882°C
(CCC) para T > 882°C
o: a=0,295nm; ¢c=0,468 nm

B: a=0,332 nm (900°C)
882°C +2°C

o (20°C): 4,51 g.cm™

B (885°C): 4,35 g.cm™

Temperatura de transicio (o/f)

Densidade

Sem qualquer impedimento, o Ti reage rapidamente com oxigénio,
nitrogénio, hidrogénio e carbono. Essas reagdes dependem essencialmente da
temperatura. Com o aumento da temperatura, essa reatividade aumenta
exponencialmente.

A temperatura de transi¢ao de fase ¢ funcao da composicao quimica da liga,
que ¢ fortemente influenciada por elementos intersticiais. Metais simples dos grupos I1I
A e IV A (por exemplo, aluminio, gélio e estanho) e os elementos intersticiais (boro,
hidrogénio, carbono, oxigénio e nitrogénio) sdao denominados elementos a-
estabilizadores e quando adicionados ao Ti puro, promovem o aumento da temperatura
de transicao da fase a para a fase 3, denominada B-transus.

J& a adi¢do de metais denominados B-estabilizadores tende a diminuir a
temperatura desta transicdo. Existem dois tipos de B-estabilizadores: os B-isomorfos
(molibdénio, vanadio, tantalo e nidbio) e os P-eutetdides (cromo, manganés, ferro,
silicio, cobalto, niquel e cobre), que se diferenciam pelo grau de solubilidade no Ti
[ANKEM, 1999]. Os elementos B-isomorfos possuem uma alta solubilidade e os -
eutetoides formam sistemas eutetéides com o Ti.

Outra ocorréncia devido a presenca de [-estabilizadores € que a liga passa a

apresentar uma faixa de temperaturas em que as duas fases, a e B, coexistem; assim, ao



21

invés de passar de a para  acima da temperatura de transicdo para a fase B, B-transus, a

estrutura cristalina passa de o + 3 para f3.

3.2 Molibdénio

A principal fonte de molibdénio (Mo) ¢ o mineral molibdenita (MS)).
Também pode ser encontrado em outros minerais, como na wulfenita (PbMoQO,) e na
powellita (CaM0QO,4). O Mo ¢ obtido da mineragdo desses minerais € como subproduto
da mineracdo do cobre. Aproximadamente a metade da produgdo mundial de Mo se
localiza nos Estados Unidos.

A adigdo de Mo aumenta a PB-transus, que ¢ uma temperatura de
fundamental importancia para o processamento das ligas de Ti. Os processamentos
mecanicos € os tratamentos térmicos normalmente sdo realizados a temperaturas que
fazem referéncia a esta temperatura de transi¢do. A adicdo de Mo aumenta a resisténcia
a corrosdo da liga, aumenta a dureza, diminui a ductilidade [LIDE, 1999].

A temperatura ambiente, o Mo encontra-se no estado solido. E um metal de
transi¢do encontrado no grupo 6 (6B) da Classifica¢io Periodica dos Elementos. E um
elemento quimico essencial sob o ponto de vista biologico, a deficiéncia de Mo no
organismo pode produzir graves problemas, porém ¢ encontrado em todos os alimentos
tornando esta deficiéncia muito rara. Na industria, ¢ muito usado na forma de ligas
metélicas, principalmente no ago [INTERNATIONAL MOLYBDENIUM
ASSOCIATION, 2010].

O metal puro ¢ de coloracdo prateado e muito duro; além disso, tem um dos
pontos de fusdo mais altos entre todos os elementos puros. Em pequenas quantidades, ¢
aplicado em diversos materiais para endurecé-los e torna-los mais resistentes a corrosao.

As principais propriedades fisicas e quimicas do Mo estdo mostradas na Tabela 3.
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Tabela 3 - Propriedades fisicas do molibdénio [LIDE, 1999].

Propriedades Mo

Numero atémico 42

Massa atomica 95,94 unidade de massa atdomica (uma)
Ponto de fusiao 2623 °C

Ponto de ebuli¢cao 4639 °C

Estrutura cristalina Cubica de corpo centrado (CCC)
Parametros de rede a=b=c= 0,315 nm;

Densidade p=10,22 g.cm™

3.3 Sistema Ti-Mo

O aumento na concentra¢ao dos elementos 3 estabilizadores Mo, V, Ta e Nb
tende a estabilizar a fase e a diminuir o moédulo de elasticidade, porém possuem alto
ponto de fusdo e elevada densidade, aumentando o ponto de fusdo e a densidade das
ligas de Ti, o que ndo ¢ desejavel para aplicacio como biomateriais. Combinando
vantagens e desvantagens de ligas de Ti do tipo B, tem-se que ligas com baixa
concentragdo de elementos [ estabilizadores sdo requeridas, pois possuem uma
excelente combinacdo de baixo modulo de elasticidade, baixo ponto de fusdo e baixa
densidade, por isso a necessidade do elemento de liga ser um elemento 3 estabilizador
eficiente. Dentre os elementos citados acima, o Mo ¢ o [ estabilizador mais eficiente,
pois ¢ o elemento que, em menor concentragdo, estabiliza a fase B a partir do
resfriamento. De acordo com este ponto de vista, as ligas do sistema Ti-Mo sdo as mais
adequadas para aplicagdes como biomateriais [ZHOU, 2008].

Nos ultimos anos, ligas de Ti-Mo foram estudadas com énfase em sua
microestrutura e propriedades mecanicas.

A estrutura cristalina de ligas binarias de Ti-Mo (% em peso de Mo) foi
estudada por Davis e colaboradores (1979) e Oliveira e colaboradores (2007). Eles
observaram que a estrutura ¢ sensivel a concentracdo de Mo. Em ligas Ti-4Mo ha uma
mistura da fase o (hexagonal) e a” (ortorrdmbica). A fase o” ¢ observada quase que
exclusivamente quando a concentracdo de Mo adicionada ao Ti alcanga cerca de 6% em

peso. Uma significante reten¢do da fase [ ¢ observada para a liga contendo 10 % em
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peso de Mo, enquanto que para concentracdes acima de 10 % em peso de Mo, somente
a retencao da fase P ¢ verificada.

A retengdo da fase f em ligas Ti-Mo também foi estudada por Bania e
colaboradores (1994) e Ho e colaboradores (1999), que analisaram ligas do sistema
binario Ti-Mo (6-20 % em peso de Mo). Eles observaram que quando a concentragdo de
molibdénio chega a 6 %, uma fina estrutura ortorrdombica martensita o comeca a se
formar; quando a concentracdo ¢ de 7,5 % a estrutura da liga ¢ dominada pela
martensita o™} com 9 % de Mo tem uma quantidade significativa de fase B, e, quando a
concentragdo de Mo ¢ de 10 % ou mais, a fase B ¢ dominante. Os autores observaram
esta sensibilidade da estrutura cristalina com a concentracdo de Mo utilizando medidas
de difragdo de raios X (DRX) com baixa velocidade de varredura. Nas ligas com 6 %
em peso de Mo, a separagdo dos picos observada nas medidas de DRX indicam uma
distor¢ao na célula unitaria, diminuindo o seu nivel de simetria, causada pela presenca
da fase ortorrombica o”. Esses resultados foram confirmados pelas micrografias
apresentadas no artigo.

Para estabilizar a fase B na temperatura ambiente em uma liga do sistema
Ti-Mo, € necessario um minimo de 10% em peso do elemento B-isomorfo Mo [BANIA,
1994].

Em seus resultados de dureza, Ho e colaboradores (1999), que estudaram
ligas do sistema Ti-Mo (6-20 % em peso de Mo), observaram que os niveis de dureza
das ligas estudadas estdo acima do Ti cp (160 HV) e as ligas Ti-7,5Mo e Ti-12,5Mo
possuem o valor mais baixo e o nivel mais alto, respectivamente, quando comparadas as
ligas estudadas. Uma possivel explicagdo para o valor encontrado para a liga Ti-7,5Mo
ser menor com relagdo as outras, ¢ que esta liga possui estrutura ortorrdmbica o e essa
fase ¢ uma transi¢ao entre a estrutura cubica de corpo centrado e hexagonal compacta e
a transicdo envolve tensdes menores do que as necessarias para formar a hexagonal o.
Os autores estudaram também o modulo de elasticidade flexural destas ligas, e
obtiveram o menor valor de mddulo para a liga Ti-7,5Mo, e esse baixo valor foi
atribuido a predominancia da estrutura ortorrombica o’ na liga.

O efeito da fase ® nas propriedades mecanicas e na microestrutura das ligas
do sistema Ti-Mo do tipo B foi estudado por Ho e colaboradores (2008). Em seus
resultados, observaram a presenca de picos referentes a fase ® no difratograma
apresentado para as ligas Ti-9Mo, Ti-10Mo e Ti-12,5Mo, ja com menor intensidade. A

partir da concentragdo de 15 % em peso de Mo, ndo foi possivel observar esta fase,
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somente nas micrografias obtidas por microscopia eletronica de transmissao (MET). Os
resultados para as medidas de DRX estdo de acordo com os obtidos pelo mesmo autor
no artigo citado acima [HO, 1999]. Em ligas do sistema Ti-Mo do tipo B, a estrutura
cubica de corpo centrado ¢ mantida ap6s o aquecimento e resfriamento rapidos ¢ a
formacgdo da fase a” €, parcial ou completamente suprimida. Assim, em uma faixa de
composicao limitada de Mo, a fase metaestavel o ¢ formada. Nas medidas de dureza, os
niveis para as ligas estudadas ficaram bem acima do Ti cp, e, entre as ligas estudadas, a
liga Ti-7,5Mo possui o menor valor de dureza, atribuido a presenca da fase o™, e entre
as ligas do tipo B, as ligas Ti-10Mo e Ti-12,5Mo possuem os niveis mais altos de
dureza, atribuidos a uma maior concentragdo da fase ® nestas ligas. Com relagdo as
medidas de resisténcia a flexdo, os valores das ligas estudadas estdo bem acima do
moddulo do Ti cp. A liga Ti-15Mo tem um modulo de elasticidade maior que a liga Ti-
7,5Mo, e a liga Ti-10Mo possui o maior modulo entre todas as ligas estudadas pelo
autor. Esses valores podem ser explicados por um comportamento caracteristico da fase
®, que possui um alto mddulo de elasticidade, considerado ,,anormal®. Esta fase esta
presente na liga Ti-15Mo e em maior quantidade na Ti-10Mo.

Alves e colaboradores (2004) estudaram a microestrutura e a resisténcia a
corrosao da liga Ti-10Mo, com trés tipos de processamentos diferentes, apos fusdo, apds
tratamento térmico a 1000 °C em atmosfera de argdnio por trés horas e seguido de
témpera, e apos refundir em centrifuga. As micrografias mostraram a presenga de duas
fases, a e P, principalmente depois de realizada a témpera. Com relagdo ao estudo
eletroquimico, as trés condicdes estudadas apresentaram praticamente o mesmo
comportamento, ¢ a liga Ti-10Mo exibiu menor densidade de corrente quando
comparada a liga Ti-6Al-4V, principalmente apds realizado o tratamento térmico no
campo de temperatura 3, que permitiu a formagao da fase a.

Oliveira e colaboradores (2007) confirmaram os resultados obtidos por Ho e
colaboradores (1999), analisando ligas do sistema Ti-Mo de 4 a 20% em peso de Mo,
utilizando medidas de energia dispersiva de raios X, fluorescéncia de raios X, difragao
de raios X e microscopia eletronica de varredura. Os autores afirmam que a partir de 4%
em peso de Mo, a fase o ja pode ser observada e que com 6% em peso de Mo, esta fase
¢ quase que exclusivamente observada. Porém, Ho e colaboradores (1999) afirmam que
a fase ortorrombica o” comeca a se formar a partir de 6 % em peso de Mo. De acordo
com os resultados eletroquimicos, as ligas apresentaram resultados similares e uma alta

resisténcia a corrosao.
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Sukedai e colaboradores (2003) estudaram o papel das vacancias e a
formagao de clusters em ligas Ti-20Mo, deformadas em um modo de compressdo
estatico e modo de compressdo de alta velocidade, e, entdo, foram envelhecidas, na
transi¢do de fase de B para . O comportamento aparente da fase » envelhecida e sua
morfologia foram investigados por microscopia eletronica de transmissdao. A fase ®
pode surgir em ligas de Ti do tipo B por diversos fatores, como realizagcdo de t€émpera,
variagdo da velocidade de aquecimento, deformagdo ou resfriamento. Vacancias e
clusters introduzidos pela deformacdo de alta velocidade s3o considerados por
contribuir para a ocorréncia da transicdo da fase  para o, pois aliviam a tensdo de
compressdo, que surge no decorrer desta transicao.

Zhang e colaboradores (2005a) estudaram a formagao da fase martensita o
em uma liga com base em Ti-Mo (Ti-Mo-Nb-V-Al) do tipo B, usando medidas de
difragdao de raios X e microscopia eletronica de transmissao (MET). Deformagdes em
ligas de Ti do tipo f metaestdveis podem levar a formacdo da fase martensita induzida
por tensdo e geralmente adotam uma estrutura hexagonal distorcida denominada o, que
possui uma cela unitaria ortorrombica. A liga estudada exibe esta estrutura ortorrombica
a” ¢ as medidas de MET nas amostras submetidas a pequenas tensdes de tragdo
revelaram que as finas agulhas se formam a partir dos contornos de grao na fase f3.

Em um segundo artigo, Zhang e colaboradores (2005b) usaram um
microscopio eletronico de transmissao de alta resolugdo e analises de difragao de raios
X para mostrar o comportamento da deformagdo em duas ligas de Ti-Mo. A liga com
8% em peso de Mo exibe um comportamento convencional eldstico/plastico na tensdao

ceee

que corresponde a formagao irreversivel da fase ortorrdmbica martensita o™; A liga com
10% de Mo exibe uma resposta pseudo-eldstica com recuperacdo de 80% da tensdo
imposta. Estes resultados estdo associados com a formacdo de outro tipo de estrutura
ortorrombica martensita, denominada o‘; que se forma a partir dos dominios
martensiticos da fase inicial, B, e ¢ inerentemente mais reversivel que a fase o, por

causa da baixa energia necessaria para propagar esta transformacao.
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3.3.1 Regra de Hume-Rothery

Para obter solucdo solida substitucional em ligas, ¢ necessario que os
materiais envolvidos sigam as seguintes condigdes estabelecidas empiricamente por

Hume-Rothery [ASKELAND, 2003; VAN VLACK, 1977]:

1) O raio atdmico dos materiais ndo deve diferir em mais de 15%;

2) O tipo de estrutura cristalina deve ser o mesmo;

3) Para ocorrer extensa faixa de solubilidade, as valéncias dos dois
elementos ndo devem diferir de mais de uma unidade;

4) As eletronegatividades devem ser proximas.

De acordo com a Tabela 4, tem-se que o tamanho do raio atdbmico do soluto
(Mo) difere-se do solvente (Ti) em apenas 4%, sendo um dado satisfatorio, pois quanto
menor for a diferenca entre os tamanhos dos atomos do soluto e do solvente, maior ¢ a
faixa de solugdo solida. Os materiais possuem o mesmo tipo de estrutura cristalina
somente acima da temperatura alotrépica do Ti, 882 °C; possuem as mesmas valéncias e
a eletronegatividade dos elementos ¢ proxima, ndo se difere em mais de uma unidade,
indicando excelentes condi¢des para a formacao de solucdo sélida, pois se um deles
fosse mais eletropositivo que o outro, maior seria a tendéncia a formacdo de compostos

entre eles, diminuindo a faixa de solubilidade.

Tabela 4 - Condic¢des para formagao de solucdo solida entre Ti e Mo [LIDE, 1999].

Condigoes Ti Mo

Raio Atomico (nm) 0,1448 0,139

Estrutura Cristalina (HC) - T <882°C CCC
(CCC) - T >882°C

Valéncia +2,+3 e +4 +2,+3,+4,+5¢e +6

Eletronegatividade 1,54 2,16
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3.3.2 Diagrama de Equilibrio de Fases

As fases solidas em equilibrio para o sistema Ti-Mo, mostradas na Figura 1,
sao (1) CCC (BTi, Mo) solugao solida, na qual Ti e Mo sd@o completamente misciveis
acima da temperatura de transi¢cdo do Ti puro (882°C); e (2) HCP (aTi) solucdo solida
com solubilidade restrita de Mo.

Hé duas descrigdes em conflito para a estabilidade da fase (BTi,Mo), com
relagdo a concentragao de Mo, nos trabalhos de Duwez (1951) e Hansen e colaboradores
(1951). A temperatura de transicdo (B-transus) da fase (BTi) diminui com a
concentragdo de Mo e ndo se descobriu nenhuma evidéncia para o gap de miscibilidade
em (BTi,Mo). Terauchi e colaboradores (1977) estabeleceram o gap de miscibilidade e
uma rea¢ao monoeutetdide no diagrama de equilibrio.

Os trabalhos de Duwez (1951) e Hansen e colaboradores (1951) mostraram
que os resultados de metalografia, microscopia eletronica de varredura (MEV),
resistividade elétrica e medidas do parametro de rede estavam de acordo ndo somente
sobre a existéncia das duas fases CCC e HC, mas também sobre as posicdes dos
contornos das fases. Terauchi e colaboradores (1977) relataram a reacdo monoeutetdide
em 675°C baseados nos resultados de resistividade elétrica. Estudos mostraram que
medidas de analise térmica diferencial indicam que a reacao ocorre a altas temperaturas,
acima de 695 °C. Devido a grande pureza das amostras, este valor ¢ aceito no diagrama
de equilibrio. A composi¢do monoeutetéide ¢ 21 % em peso de Mo [ASM
INTERNATIONAL, 1990].

A linha solidus, que divide a regido onde s6 fases solidas sdo encontradas
das regides onde encontram-se fases liquidas, foi investigada por Hansen e
colaboradores (1951) e Rudy (1969). Rudy usou a técnica Pirani para determinar o
comeco da temperatura de fusdo e estimar a linha liquidus, que encontra-se ligeiramente
acima da temperatura em que a amostra entra em colapso. Hansen determinou a
temperatura de inicio da fusdo por exame da metalografia de espécies que sofreram
témpera, com uma incerteza de = 25°C. Os dados da solidus para Hansen e Rudy sao
exatamente ajustados por célculos termoquimicos. O célculo atual é usado para prever a
linha liquidus, porque a temperatura de colapso da amostra ndo pode ser usada como

uma medida quantitativa para a liquidus.
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O maximo de solubilidade de Mo em (aT1) ¢ aproximadamente de 0,1 % em
peso de Mo [HANSEN, 1951]. Em ligas contendo mais que 10 e 11 % em peso de Mo,
a fase CCC ¢ retida completamente durante o recozimento, isto €, a temperatura inicial
martensitica comeca abaixo da temperatura ambiente [DUWEZ, 1951]. A fase
martensita (o Ti) se forma entre 0 e 4 % em peso de Mo.

Em ligas contendo de 4 a 8 % em peso de Mo, a fase (a"““T1) martensita tem
uma estrutura ortorrombica. A fase ® pode tomar forma durante a t€émpera, da regido
BTi, ou depois do envelhecimento a baixa temperatura de ligas que sofreram témpera. A
formagao da fase w como recozida (t€mpera) comega em aproximadamente 8 % em
peso de Mo, mas ndo ha um bom entendimento sobre a concentracado maxima de Mo a
qual ® se forma. A forma envelhecida de ® ocorre em ligas de composicdo entre
aproximadamente 8 ¢ 26 % em peso de Mo [DUWEZ, 1951]. A temperatura de
envelhecimento ¢ de aproximadamente 350 °C.

A Tabela 5 mostra as caracteristicas do sistema Ti-Mo, como ponto de
fusdo, temperatura alotropica, etc. A Figura 1 mostra o diagrama de equilibrio de fases
para o sistema Ti-Mo, onde em destaque, em linhas coloridas, estdo as concentragdes

em porcentagem em peso das ligas estudadas.

Tabela 5 - Pontos especiais do sistema Ti-Mo [ASM INTERNATIONAL, 1990].

Reacao Composicao (%op. Mo) Temperatura (°C) Tipo de Reacao

L & pTi 0 1670 Ponto de Fusao

PTi & aTi 0 882 Transformacao Alotrdpica
(BT1) & (a’Ti) + (Mo) 21 ~ 695 Monoeutetoide

(BTi1, Mo) < (fT1) + (Mo) ~50 ~ 850 Critico

L & Mo 100 2623 Ponto de Fusao

Observa-se uma grande diferenca nos pontos de fusdo do Ti e Mo, tornando
este sistema dificil de ser obtido com uma grande homogeneidade do Mo em Ti,

podendo ocorrer a formacao de segregados.
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Figura 1 - Diagrama de fases de equilibrio para o sistema Ti-Mo.

Fonte: ASM INTERNACIONAL (1990).

3.3.3 Diagrama Tempo, Temperatura e Transformacao de Fase

A Figura 2 mostra o diagrama tempo, temperatura e transformagoes de fase
(TTT) para o sistema Ti-Mo. O inicio da transformacdo martensitica ¢ indicado por Ms
e representado por uma linha horizontal (independente do tempo). Esta transformagao
ocorre quando a fase B ¢ resfriada (ndo ¢ termicamente ativada). O inicio e término da
reacdo de precipitacdo isotérmica variam com a temperatura, como resultado da
dependéncia da temperatura da nucleacdo e processos de crescimento. Precipitaciao ¢
completada quando a fracdo de equilibrio de a € estabelecida de acordo com a regra da

alavanca [LIDE, 1999].
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Figura 2 - Diagrama TTT (tempo, temperatura e transformagdes de fase) para o sistema Ti-Mo.
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Fonte: LIDE (1999).

3.3.4 Fases Metaestaveis

Ligas de Ti que contém B-estabilizadores como elementos de liga, tais como
Mo e V, podem reter a fase B a temperatura ambiente a partir do resfriamento rapido. A
incompleta retengdo desta fase resulta na formagdo de duas possiveis microestruturas
metaestdveis (de maneira isolada ou em conjunto): martensita (hexagonal ou

ortorrdmbica) e fase 6mega o [PATON, 1973].

3.3.4.1 Martensita o’ e martensita ortorrombica o”

Uma transformag¢do martensitica, por definicdo, ¢ uma transformagdo que

ndo envolve difusdo de elementos de liga, isto ¢, ndo ocorre mudanga na composi¢do. A
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martensita ¢ formada por resfriamentos suficientemente rapidos para impedir a difusdo e
a transformacdo em outras fases. Existem basicamente dois tipos de martensita em ligas
de Ti: martensita hexagonal o e martensita ortorrdmbica o.”.

Martensita hexagonal ¢ uma estrutura o supersaturada e fora de equilibrio, e
a martensita ortorrombica ¢ uma fase ortorrdmbica formada a partir da fase B, que
ocorre em certas ligas produzidas a partir da transformacdo da fase B para a, no
resfriamento. Alguns tratamentos térmicos em ligas de Ti e/ou posterior envelhecimento

envolvem a formacgao de martensita.

3.3.42 Omega ©

A fase ® ¢ produzida como uma estrutura metaestavel, onde certas ligas a
base de Ti, Zr, Mo e Nb, contendo uma concentrag¢ao limitada do soluto, sdo resfriadas
rapidamente (témpera) e envelhecidas. A fase ® afeta de maneira significativa as
propriedades mecanicas e a supercondutividade dessas ligas [SUKEDAI, 1987].

A estrutura cristalina determinada para ® pode ser descrita como uma
sequéncia ordenada de deslocamentos de planos da rede ctbica e a transformacao pode
ser representada pelo desenvolvimento de uma onda senoidal de deslocamento
longitudinal ao longo da direcdo [111]. A transformac¢do ® ¢ altamente reversivel e
ocorre em uma ampla faixa de temperatura abaixo de uma temperatura inicial bem
definida [COOK, 1974].

A fase B tem estrutura cubica de corpo centrado (CCC), enquanto que a fase
o ¢ metaestavel e possui simetria hexagonal. Em ligas de Ti do tipo B, sabe-se que a
transformagdo P—w ocorre frequentemente devido ao aquecimento e aplicagdo de
tensdo e o aparecimento desta fase torna a liga mais dura e fragil [SUKEDAI, 1997].

Em ligas de Ti do tipo B, a transformagdo f—w ocorre como resultado da
realizagdo de t€mpera, aquecimento ou resfriamento e aplicagcdo de tensao [SUKEDALI,
2003].

Os resultados encontrados na literatura para a concentracdo necessaria de

elementos B-estabilizadores para inibir o surgimento da fase o e reter completamente a
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fase B a temperatura ambiente a partir do resfriamento sao muito divergentes. Estima-se

somente uma faixa de concentracao destes elementos [PATON, 1973].

3.4  Efeito da adicao de oxigénio

A adigdo de elementos intersticiais em metais, como o Ti e suas ligas, causa
mudanga em suas propriedades mecanicas. As medidas de espectroscopia mecanica tém
sido muito utilizadas para verificar o comportamento desses dtomos intersticiais em
ligas, pois por meio delas pode-se obter informagdes sobre imperfeicdes da rede
cristalina e determinar as concentragdes dos elementos intersticiais presentes no
material [NOWICK, 1972].

Ao avaliar o estado limiar de materiais e estruturas, ¢ também essencial
quantificar a capacidade de amortecimento, o defeito do moddulo de Young,
caracteristicas microplasticas, relaxacdo ¢ fendmenos de elasticidade adicionais, etc.
Esses processos sdo também acompanhados por mudangas do atrito interno, de modo
que medidas de atrito interno podem ser utilizadas para examinar o0 processo €
caracteristicas criticas dos materiais especificos [PUSKAR, 2001].

Sao muitos estudos avaliando diversas propriedades do sistema Ti-Mo para
aplicagcdes como biomaterial. O diferencial deste trabalho ¢ o estudo da influéncia da
adi¢do de oxigénio intersticial nas propriedades mecénicas deste sistema, visando sua
aplicacdo como biomaterial, ou seja, sem prejudicar sua biocompatibilidade.

Segundo Jaffe (1958), o Ti possui potencialidade para formacao de solugdes
solidas intersticiais com hidrogénio, nitrogénio, oxigénio e carbono, devido a sua
natureza transitoria e a razdo entre seus didmetros ser favoravel. O autor observou que,
enquanto o parametro ap, permanece essencialmente constante para solucdo de
nitrogénio e oxigénio, o0 parametro ¢y, aumenta e associou isso ao fato de que a razao c/a
do Ti de alta pureza experimental ¢ menor do que a teorica. Ele relata que os dois fatos
mais importantes do Ti rico em oxigénio sdo que a transi¢do de o para B ¢ alterada,
aumenta a temperatura de transi¢do, por ser um o estabilizador, ¢ o ponto de fusdo
aumenta sensivelmente.

Nakai e colaboradores (2009) estudaram o efeito da concentracdo de

oxigénio na microestrutura e propriedades mecanicas da liga biomédica Ti-29Nb-13Ta-
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4,6Zr nas condigcdes apos solubilizacdo e envelhecimento, com trés diferentes
concentragdes de oxigénio, por medidas de difracdo de raios X (DRX), microscopia
eletronica de transmissdo (MET), ensaios de tragdo e dureza Vickers. Eles observaram,
nas ligas solubilizadas, que os valores de dureza aumentaram com a concentragdo de
oxigénio e o mesmo comportamento foi observado nas ligas envelhecidas a 723 K, em
intervalos de tempos diferentes. Analisando a microestrutura por DRX e MET,
observaram que a fragdo de volume da fase a precipitada durante o tratamento térmico
de envelhecimento aumenta com o aumento da concentracao de oxigénio nesta liga.
Com relacao aos valores de modulo de elasticidade, eles observaram um aumento com a
concentragdo de oxigénio e atribuem este fato ao aumento na fragdo volumétrica da fase
o com a concentragdo de oxigénio.

Rack e Qazi (2006) estudaram ligas de Ti produzidas para aplicacio
biomédica. Os autores discutem propriedades do Ti cp, em seguida discutem o efeito da
composicdo quimica, tamanho de grdo e morfologia nas propriedades mecéanicas em
ligas do tipo o+f, e por fim, discutem o efeito do tratamento térmico de envelhecimento
nas propriedades mecanicas de ligas f metaestaveis. Nesta ultima parte, os autores
estudaram a liga Ti-35Nb-5Ta-7Zr, que possui mddulo de elasticidade igual a 55 GPa,
ap6s diferentes tratamentos de envelhecimento com trés diferentes concentragdes de
oxigénio. A concentracdo de oxigénio na liga Ti-35Nb-5Ta-7Zr influencia fortemente
seu comportamento de envelhecimento e, portanto, suas propriedades mecanicas. Um
tratamento térmico no campo de fase P, seguido de témpera, resulta na retengdo
completa da fase B em ligas contendo acima 0,68 % em peso (%p.) de oxigénio. O
oxigénio restringe o movimento dos defeitos lineares em ligas de Ti B metaestavesis,
necessario para a formacao da fase w, dificultando assim sua formacao. Sendo um forte
a estabilizador, ele promove a formacdo da fase a. Eles observaram que apds os
tratamentos de envelhecimento, em baixo teor de oxigénio, forma-se uma fina
precipitacdo da fase w; com o teor de oxigénio de 0,46 %p., resulta em uma mistura de
precipitados das fases @ e o, € com uma maior concentragdo de oxigénio (0,68 %p.),
observa-se a precipitacao da fase a, ndo ocorrendo a formagao da fase 6mega .

A adicdo de oxigénio pode influenciar a quantidade de elementos -
estabilizadores necessarios para reter completamente a fase 3 & temperatura ambiente, a
partir do resfriamento rapido. De acordo com Paton e colaboradores (1973), a
discrepancia encontrada na literatura para esta concentragdo pode ser explicada pela

diferenca na quantidade de elementos intersticiais, como oxigénio e nitrogénio, presente



34

nas ligas estudadas. Para verificar esta hipdtese eles estudaram ligas do sistema Ti-V
com 17, 18, 19 e 20 % em peso de V, cada uma com duas concentragdes diferentes de
oxigénio (0,025 ¢ 0,175 % em peso). Comparando as ligas com mais e menos oxigénio,
observaram que nas ligas com maior concentracdo de O, a quantidade de V necessaria
para reter completamente a fase § diminuiu em 2 %. Observou-se também que a adi¢do
de O diminuiu consideravelmente a temperatura Mg (temperatura de inicio da
transformagdo martensitica). Os mecanismos de transformacao de P—® envolvem
movimenta¢gdo de discordancias, e com a adicdo de O, esta movimentagdo pode ser
limitada.

Segundo Lee e colaboradores (1990), o oxigénio, sendo um forte a-
estabilizador, influencia a estabilidade relativa das fases e afeta sua fragao volumétrica.
Atomos de oxigénio também tém uma influéncia direta no médulo e na capacidade de
amortecimento através dos efeitos sobre a forca das ligacdes atdmicas. Eles estudaram a
influéncia da concentracdo de oxigénio e de diversos tratamentos térmicos no modulo
de elasticidade e na capacidade de amortecimento da liga Ti-6Al-4V. Foram realizados
tratamentos térmicos de solubilizagdo, seguido de t€émpera, ¢ de envelhecimento, nas
amostras sem a adicdo de oxigénio, ¢ também em amostras com trés diferentes
concentragdes em peso de O. Concluiram que com o aumento na concentragdo de
oxigeénio, o modulo de elasticidade aumenta linearmente, e que o efeito na capacidade
de amortecimento ¢ insignificante, e este efeito ¢ aproximadamente independente dos
tratamentos térmicos realizados.

Geng e colaboradores (2011) estudaram o escoamento e o encruamento na
liga Ti-29Nb-13Ta-4,6Zr contendo alta concentracdo de oxigénio (0,14, 0,33 ¢ 0,70 %
em peso de oxigénio). De acordo com o estudo, a temperatura B-transus desta liga
aumenta 43 K com a adi¢ao de 0,1% em peso de oxigénio, por ser um a-estabilizador. A
dureza destas ligas aumenta com o aumento da concentragdo de oxigénio devido ao
endurecimento por solucdo sélida. Com relacdo as medidas de modulo de elasticidade, a
adicao de oxigénio provoca aumento no mddulo, que pode ser atribuido a dissolucao de
oxigénio na fase f, j& que esta ¢ tnica. Com o aumento de O, a resisténcia a tracao
aumenta e o alongamento diminui e depois aumenta. As ligas com maior concentragao
de O (0,70% em peso) exibem boa ductilidade e alta resisténcia a tracdo. Na liga com
baixa concentragdo de O, observa-se, duplo limite de escoamento atribuido a
transformagdao martensitica induzida por deformacao, melhorando o alongamento e

aumentando o encruamento e, apos o ensaio de tracdo, observou-se o surgimento da fase
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a”. O aumento da concentragdo de O diminui a temperatura de inicio da transformagao
martensitica, Mg, suprimindo o surgimento da fase o”. Na liga com 0,70% em peso de
O, observa-se alta resisténcia mecanica e alta plasticidade, pois o oxigénio em maior
concentragdo interage com as discordancias, dificultando a movimentacdo das mesmas,

sendo a condi¢do que apresenta melhora das propriedades mecanicas.

3.5 Propriedades Mecanicas

3.5.1 Microdureza Vickers

A propriedade mecanica denominada dureza ¢ muito importante de ser
considerada. E uma medida da resisténcia de um material a uma deformagcio plastica
localizada, uma pequena impressao ou um risco [CALLISTER, 2002].

A medida de dureza realizada neste trabalho ¢ a Dureza Vickers (HV), onde
o penetrador ¢ uma piramide de diamante de base quadrada, com um angulo de 136°
entre as faces opostas. Como este penetrador ¢ praticamente indeformavel e todas as
impressoes sao semelhantes entre si, a dureza ¢ independente da carga, ou seja, o
nimero indice de dureza obtido ¢ o mesmo qualquer que seja a carga usada para
materiais homogéneos.

O penetrador de diamante ¢ forcado contra a superficie do corpo de prova.
As cargas aplicadas variam entre 1 e 1000g. A impressdo resultante ¢ observada sob
microscopio ¢ medida; essa medicdo ¢ convertida em um nimero indice de dureza,

conforme a seguinte expressdo, mostrada na equacdo (1) [PADILHA, 2000].

_ 185440 (1)

HY ==

onde: Q (Forga) ¢ dada em kgf ou N, d em mm e HV ¢ dada em N/mm? ou kgf/mmz.
Alguns mecanismos de endurecimento podem aumentar a resisténcia
mecanica de um material, ou seja, evitam a deformagdo plastica. A deformacao plastica

ocorre principalmente por movimentacdo de discordancias, e, dificultando essa
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movimentagdo, aumenta a resisténcia mecanica dos metais e suas ligas. O
endurecimento por deformacdo ou encruamento ¢ o mais utilizado dentre os
mecanismos de endurecimento e o que dificulta a movimentacdo das discordancias sdo
outras discordancias, ou seja, durante o encruamento, as discordancias movimentam-se,
multiplicam-se, interagem entre si adquirindo degraus e formando emaranhados,
dificultando a movimentacdo. Outro mecanismo utilizado ¢ a redugdo do tamanho de
grao e aumento da quantidade de graos, pois esses contornos atuam como barreiras para
a movimentagdo das discordancias. Atomos de impurezas ou solutos em solugdo solida
atuam como obstaculos a movimentacdo das discordancias, pois distorcem a rede
cristalina e este mecanismo ¢ conhecido por endurecimento por solu¢do sdlida.

Precipitados também sdo obstaculos ao movimento das discordancias, e a formagao de

fase secundaria [PADILHA, 2000].

3.5.2 Modulo de Elasticidade

O modulo de elasticidade ¢ uma propriedade importante dos materiais para
aplicagcdes em implantes, pois a insuficiente absor¢dao de impactos, devida a diferenca
entre 0 modulo de elasticidade entre o implante e o osso, pode levar a perda 6ssea e da
protese. Modulo de elasticidade ¢ uma medida para a rigidez do material. Seu valor ¢
diretamente relacionado com a liga¢do atdmica na rede cristalina e, portanto, aumenta
com o seu grau de ordenagdo. A forca desta ligagdo esta relacionada com a estrutura
cristalina e as distancias entre os atomos, que pode ser afetada pela adicao de elementos
de liga, realizacdo de tratamentos térmicos e deformacao plastica.

Com relagdao ao osso humano, o mddulo de elasticidade varia entre 10 e 30
GPa. Os materiais metalicos com modulo de elasticidade mais baixo possuem modulo
da ordem de 55 a 85 GPa [NIINOMI, 1998]. Devido a diferenga no moddulo de
elasticidade entre o implante e o 0sso, a absor¢ao da carga imposta também se difere, o
implante, com maior modulo de elasticidade tem maior capacidade de absor¢do de
carga, diminuindo a carga que inicialmente era aplicada ao osso. Esse fator ¢
denominado stress-shielding, que se refere a reducao da densidade 6ssea (osteopenia),
como resultado da eliminagdo de tensdes normais do osso por um implante, que

acontece, por exemplo em uma artroplastia total de quadril. Isto porque, pela Lei de
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Wolff, o osso em uma pessoa saudavel ou animal vai se remodelar em resposta as
cargas as quais ¢ submetido. Portanto, se o carregamento em um osso diminui, 0 0sso
vai se tornar menos denso e mais fraco, pois ndo ha estimulo para remodelagdo
continua, que € necessaria para manter a massa 6ssea [SUMNER, 1998].

Dentre as diversas técnicas e métodos utilizados para se obter o modulo de
elasticidade de materiais, a técnica do Pulso-Eco Ultra-sonico ¢ a mais usada. Nesta
técnica, a atenuag¢do de ondas ultra-sonicas ¢ medida na amostra e o modulo de
elasticidade ¢ obtido por meio da velocidade do som no material, por meio da
superposi¢do de dois pulsos sonoros [NOWICK, 1972; TRUEL, 1969]. Porém, uma
desvantagem desta técnica é que com ela se obtém apenas o modulo de elasticidade.

A técnica do Péndulo de Tor¢do permite obter o modulo de elasticidade
dindmico [NOWICK, 1972; ISO 6721-2, 1994]. Assim, pode-se medir o amortecimento
das vibracdes livres do sistema, relacionado com a dissipa¢do da energia eldstica e

medir a frequéncia de oscilagdo, f, relacionada com o modulo de elasticidade, E, por:

32 @

E 3 n°Alf?

32L . , . L .
com, A = purE para uma amostra de secao circular; onde L ¢ o comprimento util e d € o

diametro da amostra [[SO 6721-2, 1994].
O momento de inércia, 7, do sistema foi obtido experimentalmente, por meio

de um método proposto por Pintdo e colaboradores (2006).
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4. PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

4.1 Materiais

As ligas foram produzidas no Laboratério de Anelasticidade e Biomateriais,
da Universidade Estadual Paulista, Bauru, Sdo Paulo.

As ligas utilizadas neste estudo foram obtidas a partir do Ti cp (grau 1), de
99,7% de pureza e de Mo, com 99,9% de pureza, na forma de fios, fornecidos pela
Sigma-Aldrich. O equipamento empregado para a fusdo das amostras foi um forno a
arco-voltaico com atmosfera inerte (gas argénio) e cadinho de cobre refrigerado com

agua, conforme mostra a Figura 3.

Figura 3 - (a) Forno a arco-voltaico; (b) Detalhe do cadinho com os elementos Ti e Mo.

() (b)

Fonte: Elaborada pelo autor.

Os materiais foram pesados em uma balanca de precisao (0,001 g de
resolugdo) de acordo com a composi¢cdo quimica escolhida. Apos o corte dos materiais
com disco diamantado, foi realizada uma decapagem quimica do Ti e Mo para a
limpeza destes materiais, em uma solucado constituida de acido fluoridrico, acido nitrico
e agua destilada, em uma propor¢ao de 2:2:1 [BOYER, 1994].

Em seguida, o Ti e o Mo foram colocados em um cadinho de cobre existente

no interior da camara de fundi¢do. Com o fechamento desta camara, iniciou-se a
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retirada de todo o ar contido em seu interior para posteriormente realizar-se a fundi¢ao
em uma atmosfera inerte (argonio). Esse processo ¢ conhecido como lavagem da
atmosfera (purga) e foi repetido cinco vezes para garantir uma atmosfera inerte. Uma
bomba de vacuo mecénica é acionada, obtendo-se valor equivalente a 8x10~ Torr. Apos
isso, € inserida uma pressao de argonio. Ao final da quinta vez, a pressao de argonio foi
mantida para a fusdo das amostras. Para garantir a homogeneizacdo das ligas, as
amostras foram refundidas cinco vezes [ALVES, 2004].

As amostras passaram por um forjamento rotativo a quente para a obtengao
de amostras cilindricas. O forjamento foi realizado em uma maquina da marca FENN,
no Laboratorio de Fusdo por Feixe de Elétrons e Tratamentos Termomecanicos da
UNICAMP, e consistiu no aquecimento da amostra até a temperatura de trabalho em
um forno resistivo, com temperatura entre 780 e 860°C, aproximadamente, ¢ em
seguida a reducdo de suas dimensdes iniciais e resfriamento ao ar. As amostras foram
aquecidas por aproximadamente 20 min e depois forjadas, entre cada etapa de
deformacgdo, as amostras foram aquecidas por aproximadamente 5 min. As amostras
foram finalizadas com aproximadamente 4 mm de didmetro e entdo cortadas em

cilindros de aproximadamente 50 mm de comprimento.

4.2  Composicao Quimica

A andlise quimica quantitativa foi realizada no Centro de Caracterizacdo e
Desenvolvimento de Materiais (CCDM), pertencente ao Departamento de Materiais,
UFSCar.

O objetivo desta analise ¢ a determinagdo de constituintes metalicos nas
amostras das ligas estudadas, para determinacdo de sua composi¢do quimica. Os
elementos de interesse foram determinados em um espectrometro de emissao Optica
com plasma induzido (Laser Induced Breakdown Spectroscopy, LIBS), modelo VISTA,
da marca Varian, a partir da solubilizagdo em meio acido, identificagdo dos constituintes
utilizando-se o método Rapid Quant, sendo realizada, a seguir, analise quantitativa.

Esta técnica fundamenta-se na excitagao de atomos e moléculas da amostra
a ser analisada, que ocorre devido a energia do laser ser focalizada na superficie desta

amostra, induzindo a formac¢do de um plasma. Permite analises rapidas, com amostras
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de massa entre 0,1 e 100 ug, simplifica a etapa de preparagao da amostra para a analise,
pode ser aplicavel para analise de gases, liquidos e solidos, e, possibilita a analise direta

de materiais de dificil dissolugao [SANTOS, 2006].

4.3 Tratamentos Térmicos

Para realizar os tratamentos térmicos na liga, a mesma foi submetida a um
ataque quimico (decapagem). Este ataque quimico foi realizado utilizando 4cido nitrico
e fluoridrico dissolvidos em dgua, numa proporcao de 2:2:1, respectivamente.

Neste trabalho foram realizados dois tipos de tratamento, recozimento e
dopagem com elementos intersticiais, no caso, oxigénio.

A Figura 4 mostra um diagrama do sistema de tratamentos térmicos em
Ultra-Alto-Vacuo (UHV). Para realizar os tratamentos, a amostra ¢ colocada no
posicionador linear magnético por meio da camara para colocagdo da amostra e ¢ feito
alto vacuo no tubo de quartzo, por meio de um sistema turbomolecular. Quando o vacuo
atingir 10-6 Torr, a camara ¢ fechada e ¢ feito alto vidcuo na cdmara e no posicionador
linear. Quando o vécuo atingir 10-6 Torr coloca-se a amostra no tubo de quartzo por
meio do posicionador linear. Com a amostra no tubo, retorna-se o posicionador linear e
entdo liga-se a bomba i6nica [GRANDINI, 2003].

Quando o vacuo atingiu 107 Torr, foi feita uma analise da atmosfera dentro
do tubo, por meio do analisador de gas residual (RGA). Depois disso, a amostra ¢
inserida no forno e ¢ definida uma taxa de aquecimento de 10 °C/min por meio do
controlador. Liga-se entdo o RGA, que ¢ controlado via microcomputador, onde ¢

possivel verificar quais os elementos que saem da amostra durante o aquecimento.
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Figura 4 — Diagrama do sistema de tratamentos térmicos em Ultra-Alto-Vécuo.
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||
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magnético
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Fonte: GRANDINI (2003).

4.3.1 Tratamento Térmico de Homogeneizagio

Materiais metalicos submetidos a processamentos termomecanicos
agressivos de deformacgdo plastica tais como laminacdo, forjamento rotativo; ou
resfriamento ndo-uniforme de uma pega que foi processada ou fabricada a uma
temperatura elevada, tal como em uma solda ou uma fundi¢do; transformagao de fases
que seja induzida mediante um resfriamento onde as fases de origem e de produto
possuem densidades diferentes, podem desenvolver tensdes residuais internas e levar a
perda da ductilidade, o que ndo ¢ desejavel para inimeras aplicagdes. Resultam também
em um aumento na densidade das discordancias, causando encruamento do material.

O tempo real de recozimento deve ser longo o suficiente para permitir
quaisquer reagdes de transformagdo necessdrias. A temperatura de recozimento ¢ um
fator muito importante a ser considerado; o recozimento pode ser acelerado pelo
aumento da temperatura, uma vez que normalmente estdo envolvidos processos de

difusdo.
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O recozimento pode ser dividido em trés tipos: recuperagdo, recristalizacao
e crescimento de grdo, dependendo dos pardmetros do recozimento. Na etapa de
recuperagdo, a baixa temperatura deste tratamento remove as tensoes internas residuais
sem causar uma mudanca na densidade das discordancias, elas somente se
movimentam. O segundo ¢ chamado recristalizagao, onde o material ¢ aquecido acima
de uma determinada temperatura ocorrendo a répida eliminagdo das tensdes internas
residuais, e em seguida a formagdo de novos graos de tamanho pequeno e elimina a
maioria das discordancias, assim o material recristalizado possui baixa resisténcia e alta
ductilidade. A alta temperatura, a recuperacao e a recristalizacdo ocorrem rapidamente,
e, se esta temperatura for alta o suficiente, os grdos comegam a crescer, ocorrendo o
fenomeno denominado crescimento dos graos. Esta etapa ndo esta relacionada somente
com processamentos termomecanicos agressivos, pois os tratamentos de recuperacao e
recristalizacdo ndo sdo necessarios para que ocorra o crescimento dos graos
[ASKELAND, 2003].

Apds o processo de fundicdo pode ocorrer a formagdo de micro
segregacdes, que sdo regides de composicdo ndo uniforme em curtas distancias,
causadas pelo processo de solidificagdo, onde o resfriamento ndo ¢ uniforme.
Tratamento térmico de homogeneizagdo pode reduzir estas regides de micro segregagao,
os atomos difundem para regides de composicdo niao uniforme devido ao tempo e
temperatura serem altos o suficiente para que isso ocorra. Neste tipo de recozimento
ocorrem todas as etapas descritas acima: eliminacdo de tensdes internas residuais,
eliminac¢do da maior parte das discordincias presentes no material, crescimento do grao
e eliminagdo de micro segregagdes decorrente de um processo de solidificacdo ndo
uniforme.

O tratamento térmico de homogeneizagao deste trabalho consistiu em elevar
a temperatura até 1000 °C, a uma taxa de aquecimento de 10 °C/min, permanecendo
neste patamar por 24 horas, com resfriamento a uma taxa de 5 °C/min até a temperatura

ambiente [CARDOSO, 2007].
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4.3.2 Dopagem com Oxigénio

Para avaliar o efeito de elementos intersticiais nas propriedades mecanicas
das ligas do sistema Ti-Mo, foi realizado um tratamento térmico de dopagem, que
consistiu em elevar a temperatura até 750 °C para as ligas Ti-5SMo e Ti-10Mo, e 800 °C
para as ligas Ti-15Mo e Ti-20Mo, a uma taxa de aquecimento de 10 °C/min. A escolha
das temperaturas diferentes para cada composi¢ao foi efetuada observando o diagrama
de fases, para as ligas Ti-5Mo e Ti-10Mo as dopagens foram realizadas no campo
(aTi,Mo) do diagrama, e¢ para as ligas Ti-15Mo e Ti-20Mo, as dopagens foram
realizadas no campo (BTi,Mo). Nessa temperatura foi injetada uma pressdo de 1,0x107,
1,0x10" e 1,0x10° Torr de oxigénio, permanecendo assim por 2 horas. Depois de
decorrido este tempo foi realizado um resfriamento rapido com agua.

A Figura 5 mostra um diagrama esquematico dos tratamentos térmicos
realizados nas amostras estudadas. Na primeira etapa tem-se o tratamento térmico de
recozimento, onde as amostras permaneceram por 24 horas a uma temperatura de 1000
°C e foram resfriadas lentamente, e a segunda etapa tem-se as dopagens com oxigénio,

onde foi realizado resfriamento rapido com agua.

Figura 5 — Diagrama dos tratamentos térmicos realizados.
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Fonte: Elaborada pelo autor.
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Depois de realizados os tratamentos térmicos de recozimento e dopagem
com oxigénio nas amostras, foi adotada a nomenclatura mostrada na Tabela 6, para
facilitar as analises.

A Figura 6 mostra um fluxograma de preparagao das amostras.

Figura 6 - Fluxograma de preparagdo das amostras.

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Tabela 6 - Condi¢ao das amostras analisadas.

Amostra Condicao

i1 - Fundida em cadinho de cobre refrigerado;
- Tratamento térmico de homogeneizacao (Ti-SMo e Ti-10Mo);

- Forjamento rotativo.

- Fundida em cadinho de cobre refrigerado;
- Tratamento térmico de homogeneizacao (Ti-5SMo e Ti-10Mo);
#2 - Forjamento rotativo;
- Recozida em ultra-alto-véacuo, temperatura de 1000°C, 24 horas, taxa de

resfriamento de 5 °C/min,;

- Fundida em cadinho de cobre refrigerado;

- Tratamento térmico de homogeneizacao (Ti-5Mo e Ti-10Mo);

- Forjamento rotativo.

- Recozida em ultra-alto-véacuo, a uma temperatura de 1000°C por 24 horas,
#3 com taxa de resfriamento de 5 °C/min;

- Dopagem com pressio parcial de oxigénio igual a 1,0x107 Torr,

temperatura de 750°C para Ti-(5,10)Mo, e 800°C para Ti-(15,20)Mo,

patamar de 2 h e resfriada rapidamente com agua.

- Fundida em cadinho de cobre refrigerado;
- Tratamento térmico de homogeneizagdo (Ti-5Mo e Ti-10Mo);
- Forjamento rotativo.
#4 - Recozida em ultra-alto-vacuo, a uma temperatura de 1000°C por 24 horas,
com taxa de resfriamento de 5 °C/min;
- Dopada com uma pressio parcial de oxigénio igual a 1,0x10™" Torr, a uma
temperatura de 750°C para Ti-(5,10)Mo, e 800°C para Ti-(15,20)Mo,

patamar de 2 h e resfriada rapidamente com agua.

- Fundida em cadinho de cobre refrigerado;
- Tratamento térmico de homogeneizacao (Ti-5Mo e Ti-10Mo);
- Forjamento rotativo.
- Recozida em ultra-alto-vacuo, a uma temperatura de 1000°C por 24 horas,
" com taxa de resfriamento de 5 °C/min;
- Dopada com uma pressdo parcial de oxigénio igual a 1,0x10° Torr, a uma
temperatura de 750°C para Ti-(5,10)Mo, e 800°C para Ti-(15,20)Mo,

patamar de 2 h e resfriada rapidamente com agua.
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4.4  Analise de gases

As andlises dos elementos oxigénio e nitrogénio foram realizadas em
equipamento Leco modelo TC400 pela fusdo direta das amostras em cadinhos de grafite
que combina o carbono com o oxigénio liberado pela amostra. A determinacdo do teor
de oxigénio ¢ executada por meio da absor¢ao de radiacdo infravermelha e a detec¢do
de nitrogénio liberado na fusdo por condutibilidade térmica, foi realizada utilizando-se
como gas de arraste Helio 5.0 analitico. A analise foi realizada no Laboratério de
Metalurgia Fisica e Solidificagdo, do Departamento de Engenharia de Materiais,
Faculdade de Engenharia Mecanica, na Universidade Estadual de Campinas -

UNICAMP.

4.5 Densidade

O método utilizado para a determinacdo da densidade de um corpo ¢
baseado no Principio de Arquimedes, que decorre das Leis de Newton, para corpos em
repouso imersos em fluidos. Este principio diz que todo corpo imerso em um fluido
recebe deste um empuxo E vertical, para cima, de méddulo igual ao peso do fluido
deslocado pelo corpo [HALLIDAY, 1992].

A massa do fluido deslocado ¢ igual a densidade do fluido (pAgua)
multiplicada pelo volume do fluido deslocado (V); e o peso do fluido deslocado sera a
massa do fluido deslocado multiplicada pela aceleragdo da gravidade, g, (paguaVe), que €
igual ao empuxo E que atua em qualquer corpo de peso mg imerso em um fluido.
Quando o corpo estd imerso em um fluido, em equilibrio, seu peso real ¢ igual ao peso

do material imerso no fluido, Psgu,, adicionado ao empuxo, E:

P =P

agua

+E 3)
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onde:

P =mg, “
Pigua = Mygua@ ®)
E = PigaVg (6)

Substituindo as equagdes (4), (5) e (6) na equacdo (3), e rearranjando as
equacoes tem-se:

\V4 (7

m = mAgua + pAgua'

Sabendo-se que V' ¢ o volume de fluido deslocado quando um corpo de

massa m,, ¢ densidade pp, €sta imerso, entdo o volume ¢ dado por:

m (8)

Substituindo (8) em (7) obtém-se:

m,, ©)

pmat = pAgua
(mAr - mAgua)

A equacdo (9) fornece o valor da densidade de qualquer objeto, usando
apenas a massa deste objeto, medida no ar e a massa do objeto quando imerso num
liquido, sabendo-se a densidade do liquido utilizado.

Os valores da densidade teorica do Ti e do Mo sdo, respectivamente, 4,54

g/em’ e 10,22 g/cm’ [LIDE, 1999].

4.6  Microscopia Optica e Eletronica de Varredura

Para realizar a analise por microscopia nas amostras estudadas, ¢ necessaria

uma preparagdo prévia, com o objetivo de se obter uma superficie mais plana, lisa e
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espelhada. O primeiro passo desta preparacao ¢ o processo de lixamento, que tem como
objetivo aplainar a superficie da amostra com imperfeicdes apds o corte com a serra
diamantada. Para facilitar esse processo de lixamento e polimento, as amostras foram
embutidas em uma resina da marca Resinfiber, Polylite 10316. As amostras foram
lixadas com lixas de diversas granulometrias: 400, 500, 600, 800, 1200 ¢ 1500; ¢ o
liquido utilizado como lubrificante foi d4gua corrente, em uma politriz Arotec Aropol 2
V, por aproximadamente 5 min. Troca-se de lixa, aumentando o nimero e repetindo o
mesmo procedimento, até a ltima lixa, e, até se obter um acabamento liso e espelhado.
Em seguida a amostra deve ser polida para obter um acabamento espelhado da
superficie a ser analisada. O polimento foi realizado em uma politriz Arotec Aropol 2 V,
variando os fluidos utilizados, primeiramente a amostra foi polida em uma solugdo de
diamante 6 um, e, novamente polida com alumina 1 pm, por 10 min em cada solugao.

Apos estes processos de preparacdo da superficie, a microestrutura ¢
revelada mediante aplicagdo de um tratamento de superficie, que usa reagente quimico
apropriado, em um procedimento chamado ataque quimico, e a solugdo utilizada foi a
base de 4agua destilada, acido nitrico e acido fluoridrico, em uma propor¢ao de 80:15:5
[HO, 2008], permanecendo imersa nesta solu¢do por aproximadamente 20 s.

As micrografias obtidas por microscopia Optica foram realizadas em um
microscopio Olympus BXS51M, pertencente ao Laboratorio de Anelasticidade e
Biomateriais, da UNESP de Bauru-SP. As micrografias obtidas por microscopia
eletronica de varredura foram realizadas no Laboratério de Caracterizagao Estrutural
(LCE), no Departamento de Engenharia de Materiais da Universidade Federal de Sao
Carlos (UFSCar), o equipamento utilizado foi um FEG.

4.7 Difracao de Raios X

As medidas de difracdo de raios X (DRX) foram realizadas pelo método do
p6 num equipamento da marca Rigaku, modelo D/MAX — 2100/PC, pertencente a
Faculdade de Ciéncias da UNESP de Bauru. Devido a problemas no funcionamento
deste difratdmetro, e para nao atrapalhar o andamento do trabalho, parte das medidas
foram realizadas no Laboratério de Caracterizacdo Estrutural (LCE) pertencente ao

Departamento de Materiais da UFSCar, equipamento Siemens AXS Analitical X-Ray
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Systems / D5005. Em ambos foi utilizada a radiacdo K, do cobre, com comprimento de
onda de 1,54 A, sendo a fonte de radiagio gerada com uma corrente de 20 mA e
acelerada a um potencial de 40 kV.

As medidas foram realizadas com um passo de 0,02 graus e tempo de

permanéncia de 1,6 s, intervalo de 20° a 100°, no modo tempo fixo.

4.8 Dureza

As medidas de microdureza Vickers foram realizadas no Laboratorio de
Bioquimica da Faculdade de Odontologia da USP, campus de Bauru, em colaboragio
com a Profa. Dra. Marilia Afonso Rabelo Buzalaf. O microdurémetro utilizado foi um
Shimadzu HMV-2, acoplado a um microcomputador que fornece o valor aferido pelo
microdurdmetro através de uma interface.

A preparacdo das amostras para as medidas de microdureza ¢ similar a
preparacao para microscopia Optica. Foram realizadas cinco medidas em cada amostra,
com uma for¢a de 1,9 N, com duracdo de 1 min cada. Foram realizadas cinco
endentacOes em cada amostra.

Foram utilizadas medidas de microdureza devido as limitagdes geométricas
dos corpos de prova, e também para que pudesse ser realizada uma comparagdo dos
dados obtidos experimentalmente com a literatura que apresenta, em sua grande

maioria, resultados de ensaio de microdureza.

4.9 Moédulo de Elasticidade DinaAmico

As medidas de atrito interno e frequéncia foram realizadas no Laboratorio
de Anelasticidade e Biomateriais, da UNESP de Bauru-SP, utilizando-se um péndulo de
torgdo invertido do tipo Ké. E do tipo invertido, pois a massa de inércia que determina
essencialmente a frequéncia estd situada acima da amostra, suspensa por um fio com

momento de inércia desprezivel [GRANDINI, 2002].
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J4

ApoOs um torque inicial a amostra ¢ colocada a vibrar em seu modo
fundamental (vibracdes livres ou forgadas), que causa dissipagdo de energia sob a forma
de calor, devido a existéncia de atrito interno. No caso do péndulo de torgdo, esta
dissipacao de energia por ciclo ¢ medida por meio do decremento logaritmico da
amplitude das oscilagdes livres do péndulo de tor¢ao, que €, a menos de uma constante,
0 proprio atrito interno da amostra.

Um diagrama do péndulo de tor¢do ¢ mostrado na Figura 7. Para efetuar as
medidas, a amostra ¢ colocada na parte inferior do péndulo, dentro do sistema
criogénico, presa por dois mandris. Na parte superior do péndulo, dois eletroimas
localizados na barra de inércia presa a haste central do péndulo, sdo acionados por uma
fonte externa, tirando o sistema de seu estado de equilibrio, pondo-o a oscilar.

Os dados relativos ao amortecimento da amplitude de oscilagdo foram
coletados automaticamente, utilizando-se um feixe de Laser refletido por um espelho
colocado sobre o eixo do péndulo e atingindo dois fotodiodos conectados, por
intermédio de uma interface, a um microcomputador. Deste modo € possivel a obtencao
de dados a cada dois graus de variagdo da temperatura.

Para evitar a contamina¢do da amostra, estas medidas sdo efetuadas em
véacuo melhor que 10 Torr, sendo este vacuo obtido por meio de um sistema composto
por uma bomba mecanica e uma bomba difusora.

Como o movimento do péndulo ¢ o0 movimento de um oscilador harmdnico
amortecido, em torno da posi¢ao de equilibrio a velocidade instantdnea do feixe ¢ muito
proxima da sua velocidade média. Portanto, conhecendo-se a distadncia entre os dois
fotodiodos e medindo o tempo que o feixe leva para ir de um fotodiodo a outro, pode-se
calcular a velocidade média do feixe e como consequéncia, sua velocidade instantanea
maxima. A velocidade instantdnea maxima do feixe esta relacionada com a amplitude
de oscilacdo do péndulo. Assim, a razdo entre as amplitudes estd na mesma razao direta
das velocidades instantaneas maximas [GRANDINI, 2002].

A temperatura ¢ medida por um termopar de cobre-constantan com
referéncia no gelo. Para variar a temperatura da amostra utilizamos um forno de
resisténcia cuja poténcia ¢ ajustada por meio de um autotransformador regulavel,
utilizando uma taxa de aquecimento de aproximadamente 1,0 K/min.

As medidas de atrito interno foram realizadas numa faixa de temperatura

entre 250 e 350 K, com uma frequéncia de oscilagdo variando entre 3 e 30 Hz. As
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medidas foram efetuadas com uma taxa de aquecimento de aproximadamente 1 K/min e

um vécuo melhor que 10 Torr.

Figura 7 - Diagrama de corte do péndulo de torcao.

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.10 Ensaios de Tracao

Os ensaios de tragdo foram realizados no Laboratorio de Nucleo de Ensaios
Mecanicos e Analise de Falhas (NEMAF) da Universidade de Sao Paulo, campus de
Sao Carlos, com a colaboragdo do Prof. Waldek Wladimir Bose Filho, segundo a norma
ASTM ES8-09. Foi utilizada a maquina de ensaios EMIC DL 5000/10000, com
capacidade de 10000 kgf. Para controlar a deformagdo durante os ensaios foi utilizado
um extensdmetro de Lo = 25 mm. A velocidade do ensaio foi de 2 mm/min.

Os corpos de prova foram produzidos seguindo a norma ASTM E8-09 e a

Figura 8 mostra um desenho dos corpos de prova utilizados nos ensaios de tragdo. Nesta
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figura A =34,0+0,2 mm; B=4,0£0,2 mm; C=8,0+0,2 mm; D=65,0+0,2mmeR

=2 mm.

Figura 8 - Desenho esquematico dos corpos de prova para ensaio de tragao.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Efeito da concentraciao de molibdénio

5.1.1 Composicido Quimica

A Tabela 7 mostra a andlise quimica quantitativa com os elementos que
constituem as ligas estudadas do sistema Ti-Mo. A andlise mostra a presenga em
pequena quantidade (% em peso) de zirconio (Zr), aluminio (Al), cromo (Cr), ferro (Fe),
manganés (Mn) e niquel (Ni), e a quantidade de Ti ¢ estimada pelo balango destes

elementos juntamente com a concentracao de Mo.

Tabela 7 - Andlise quimica quantitativa das ligas do sistema Ti-Mo.

Elementos
Mo Zr Al Cr Fe Mn Ni Ti
(% em peso)

Ti-5Mo 5,10 <0,001 0,002 0,005 0,031 <0,001 0,004  balango
Ti-10Mo 9,95 0,002 0,005 0,007 0,032 <0,001 0,005  balango
Ti-15Mo 1490 <0,001 0,004 0,009 0,026 <0,001 0,007  balango
Ti-20Mo 20,63 <0,001 0,305 0,008 0,022 <0,001 0,007  balango

Pode-se observar que o valor da concentracio de Mo estd proximo da
composi¢ao nominal da liga. Esse resultado ¢ um indicativo da boa qualidade das ligas
utilizadas neste trabalho, pois as amostras utilizadas para a realizagdo da andlise
quimica sdo retiradas de diversas regides do material a ser analisado, indicando também
uma boa homogeneidade das ligas produzidas.

A liga Ti-15Mo foi normatizada em 2008 e esta especificacdo abrange os
requisitos mecanicos, quimicos e metalurgicos de uma liga forjada, utilizada na
fabricagdo de implantes cirurgicos. A norma estabelece que para a liga Ti-15Mo, a

composicao de Mo deve estar entre 14,00 e 16,00 % em peso de Mo [ASTM, 2008]. Os
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resultados obtidos para a liga em questdo estdo em acordo com a norma, evidenciando a

qualidade da liga produzida.

5.1.2 Espectroscopia por Energia Dispersiva

Durante o processo de fusdo, as ligas foram refundidas ao menos cinco
vezes para garantir a homogeneidade, pois os pontos de fusdo do Ti e do Mo sdo muito
diferentes, como visto na Tabela 2 ¢ Tabela 3.

Para verificar se a homogeneidade foi atingida, foi realizado um
mapeamento da distribuicdo dos elementos constituintes das ligas, utilizando
espectroscopia por energia dispersiva de raios X (EDS).

EDS ¢ uma técnica para identificacdo quimica de elementos, e consiste na
excitagdao de atomos e moléculas da superficie da amostra (profundidade de analise de 1
um) devido a energia do laser focalizada na superficie, induzindo a formag¢ao de um
plasma. Atomos e fons emitem fotons de raios X caracteristicos resultantes do
bombardeio da amostra com elétrons [SHACKELFORD, 2008].

O mapeamento da distribui¢do dos elementos Ti e Mo nas ligas Ti-5Mo, Ti-
10Mo, Ti-15Mo e Ti-20Mo foi realizado somente na condi¢do #2, apds tratamento
térmico de recozimento, e estd mostrado na Figura 9. Os pontos brancos sdo os
elementos mapeados, Mo e Ti, com um aumento de 50 vezes. Observa-se uma boa
distribuicdo dos elementos, mostrando que as ligas possuem uma excelente
homogeneidade, considerando o baixo aumento de 50 vezes, garantindo a qualidade das

ligas produzidas.
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Figura 9 - EDS das ligas Ti-5Mo, Ti-10Mo, Ti-15Mo e Ti-20Mo, na condi¢do #2. (a) mapeamento do
Mo e (b) mapeamento do Ti, com aumento de 50 vezes.
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5.1.3 Densidade

A equacgao (10) mostra o calculo para obtencao da densidade teorica (pr) de

ligas binarias do sistema Ti-Mo [LIDE, 1999].

Pri (TI\Z_;E) + Pumo (TI\ZZZ) (10)

pr = ;
C G+ Ge)

onde pr; € a densidade do Ti, pmo ¢ a densidade do Mo, mr; é a massa do Ti, my, € a
massa do Mo, Mr; € a massa atdomica do Ti e My, € a massa atdbmica do Mo.
A Tabela 8 apresenta as medidas de densidade para as ligas Ti-5Mo, Ti-

10Mo, Ti-15Mo e Ti-20Mo, na condig¢do apds tratamento térmico de recozimento.

Tabela 8 - Densidade das ligas Ti-5Mo, Ti-10Mo, Ti-15Mo e Ti-20Mo, ap6s tratamento térmico.

Amostras PTeorica PExperimental Erro (%)
Ti-5Mo 4.65 4.68 £ 0,01 0.58
Ti-10Mo 4,81 4,85+ 0,01 0,90
Ti-15Mo 4,97 5,03 +0,01 1,23
Ti-20Mo 5,14 5,22+ 0,02 1,55

Os valores das densidades obtidas experimentalmente estdo muito proximos
das densidades tedricas calculadas, evidenciando a qualidade das ligas produzidas.
Pode-se observar um aumento na densidade das ligas com o aumento da concentragdo
de Mo. Isso era esperado, pois a densidade do Mo (10,2 g/cm”) ¢ superior a do Ti (4,57
g/em’) [LIDE, 1999].
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5.1.4 Difracao de Raios X

Conforme descrito na literatura, a estrutura cristalina do sistema Ti-Mo ¢
sensivel a concentracdo de Mo, inicialmente o Ti cp possui estrutura hexagonal a; com a
adi¢ao de 6% em peso de Mo, comegam a aparecer picos da estrutura ortorrombica o ;
com 7,5% a estrutura é predominantemente o, com 9% uma grande quantidade da fase
B ¢ retida, e acima de 10% em peso de Mo, a fase § ¢ predominante [HO, 1999]. Porém
ha uma divergéncia na literatura com relagao a quantidade em peso de Mo onde a fase
ortorrombica o’ comeca a se formar. De acordo com Oliveira, e colaboradores (2007), a
fase o' comeca a se formar com a adi¢do de 4 % em peso de Mo. Segundo Davis e

eeee 1

colaboradores (1979), a estrutura ortorrdmbica o"““¢ intermediaria entre as estruturas o
e .

A Figura 10 mostra uma comparacdo dos difratogramas obtidos para o Ti
cp, € para as ligas Ti-5Mo, Ti-10Mo, Ti-15Mo e Ti-20Mo, na condicdo #2, apods
tratamento térmico de recozimento.

Os resultados obtidos estdo em acordo com a literatura. O difratograma do
Ti cp apresenta a fase o; a liga Ti-SMo apresenta mistura entre duas fases, o™ ea”; a liga
Ti-10Mo apresenta picos relativos a fase ortorrombica o e a fase B; e as ligas Ti-15Mo
e Ti-20Mo apresentam predominancia da fase .

Observa-se uma divisdo dos picos na regido de 40° quando se compara o
difratograma da liga Ti-5Mo com o difratograma do Ti cp. Esta divisdo ¢ um indicativo
da formagdo da fase ortorrombica a”, em acordo com Oliveira e colaboradores (2007),
que observaram em seu trabalho que a partir de 4% em peso de Mo, a fase o comeca a

se formar.
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Figura 10 - Comparagdo entre os difratogramas do Ti cp com as ligas Ti-5Mo, Ti-10Mo, Ti-15Mo e Ti-
20Mo.
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5.1.5 Microscopia Optica

A Figura 11 mostra uma comparagdo entre as micrografias das ligas Ti-
5Mo, Ti-10Mo, Ti-15Mo e Ti-20Mo, apds o tratamento térmico de recozimento. A
condi¢do #1 nao foi escolhida para comparagdo, pois possui uma grande quantidade de
tensOes internas origindrias do forjamento rotativo a quente.

Em conformidade com os resultados obtidos por difracdo de raios X
mostrados na Figura 10, observa-se uma dependéncia da microestrutura das ligas do
sistema Ti-Mo com a concentracdo de Mo. Para a liga Ti-5Mo, pode-se observar a
predominancia da fase o, conforme descrito na literatura, com regides de fase a™. A

ceee

liga Ti-10Mo apresenta uma mistura entre as fases a"“‘e . Na microestrutura da liga Ti-
15Mo observa-se a predominancia da fase 3, com o aparecimento da fase o™ a partir do
contorno de grao. A liga Ti-20Mo apresenta estrutura predominantemente 3

[OLIVEIRA, 2007; HO, 1999; HO, 2008].
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Figura 11 - Micrografias das ligas Ti-5Mo, Ti-10Mo, Ti-15Mo e Ti-20Mo, apés tratamento térmico de

recozimento.
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5.1.6 Microscopia Eletronica de Varredura

A Figura 12 mostra as micrografias obtidas por microscopia eletronica de
varredura para as ligas Ti-5Mo, Ti-10Mo, Ti-15Mo e Ti-20Mo apos tratamento térmico
de recozimento.

Em conformidade com os resultados obtidos por difracdo de raios X
mostrados na Figura 10, observa-se uma dependéncia da microestrutura das ligas do
sistema Ti-Mo com a concentracdo de Mo. Para a liga Ti-5Mo, pode-se observar a
predominancia da fase a”, conforme descrito na literatura. A liga Ti-10Mo apresenta

eeee

uma mistura entre as fases ‘e . A liga Ti-15Mo possui predominancia da fase 5, com
a presenca da fase o™, que surge a partir dos contornos de grao, ¢ a liga Ti-20Mo

apresenta estrutura predominantemente § [OLIVEIRA, 2007; HO, 1999; HO, 2008].
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Figura 12 - MEV das ligas Ti-5Mo, Ti-10Mo, Ti-15Mo e Ti-20Mo, apés tratamento térmico de
recozimento.
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5.1.7 Dureza

A Tabela 9 mostra os valores para as medidas de dureza Vickers para as
ligas Ti-5Mo, Ti-10Mo, Ti-15Mo e Ti-20Mo, na condi¢do apds o tratamento térmico.

Foram realizadas cinco medidas em cada amostra.

Tabela 9 - Medidas de dureza Vickers para as amostras das ligas Ti-5SMo, Ti-10Mo, Ti-15Mo e Ti-20Mo,
apos tratamento térmico.

Amostras Dureza (HV)
Ti-5Mo 263,2+3,6
Ti-10Mo 3482+ 1,6
Ti-15Mo 382,8 £2,0
Ti-20Mo 358,6 £3,9

Embora as medidas de dureza sejam relativamente simples de serem
realizadas, a interpretacdo dos valores obtidos pode ser bastante complexa. Efeitos de
uma solucdo solida mais resistente, de endurecimento por precipitacao, envelhecimento
por deformagdo, tamanho de grdo e estrutura cristalina (fase a, o, a™; a+f, ) podem
afetar a dureza das ligas.

Segundo Davis e colaboradores (1979) a estrutura ortorrdmbica o™ €
intermediaria entre as estruturas o e P e, portanto, a transicdo de fase de P para
ortorrdmbica o** envolve menores tensdes do que na transicdo para a hexagonal a®.
Essas tensdes menores deixam a estrutura o™ menos dura, como pode ser observado
para a liga Ti-5Mo. A liga Ti-10Mo apresenta niveis intermediarios de dureza, pois
possui uma grande quantidade da fase a”, que possui menores valores de dureza.
Geralmente, as ligas que possuem a fase § apresentam um maior nivel de dureza do que
as das fases o™ e o™, que pode ser explicado por possuirem uma solugdo so6lida mais
forte, devido a estabilidade da fase 3, como observado para a liga Ti-20Mo. Porém, com
a inclusao de outras fases em ligas com predominancia da fase 3, como no caso da liga

Ti-15Mo, que apresenta a fase o, € observado um aumento na dureza desta liga, pois
b 2
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esta fase secunddria se torna um obstidculo para a movimentagdo de discordancias,
aumentando a resisténcia a deformagdo plastica dos materiais [PADILHA, 2000]. Esse
comportamento foi observado nas medidas mostradas na Tabela 9.

A Figura 13 mostra um grafico do efeito da adi¢do de Mo nos valores de
dureza em ligas do sistema Ti-Mo. Os valores de dureza podem ser visualizados na

Tabela 9.

Figura 13 - Dureza em funcdo da concentracdo de Mo para as ligas estudadas.
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Analisando as ligas estudadas na condicdo (#2), verifica-se que os valores
de dureza (263 HV), (348 HV), (383 HV) e (359 HV), para as ligas Ti-5Mo, Ti-10Mo,
Ti-15Mo e Ti-20Mo, respectivamente, estdo acima do encontrado para o Ti cp (160
HV) por Ho e colaboradores (1999). Os resultados estdo de acordo com os descritos na

eeee

introducdo. A liga Ti-5Mo possui uma mistura das fases o e ao; com predominancia
ceee

da fase a™; conforme resultados obtidos por DRX (Figura 10), microscopia Optica

(Figura 11) e microscopia eletronica de varredura (Figura 12), e a fase o™ ¢a que possui
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um menor nivel de dureza, pois as tensdes envolvidas para formar esta fase sao muito
menores do que para formar o, diminuindo assim seu nivel de dureza [HO, 1999]. A
liga Ti-10Mo possui uma mistura entre as fases a” € 3, e possui niveis intermediarios de

eeee

dureza quando comparados a estrutura predominantemente o““e [ quando isoladas
[ALVES, 2004]. As fases tém diferentes valores de dureza, e o nivel de dureza de ligas
com mais de uma fase ¢ determinado principalmente pelo valor e a fracdo de volume de
cada fase constituinte [ZHOU, 2008].

A liga Ti-15Mo possui o maior valor de dureza, pois possui predominancia
da fase B, com a presenga da fase a”. A presenga desta fase secundaria se torna um
obstaculo para a movimentagdo de discordancias, aumentando a resisténcia a
deformacdo plastica dos materiais, aumentando a dureza [PADILHA, 2000].

A liga Ti-20Mo#2 possui nivel de dureza maior que as ligas Ti-5Mo e Ti-
10Mo, por possuir uma solucdo solida fortalecida pelo tratamento térmico realizado
[DAVIS, 1979], aumentando a estabilidade da fase B. Este comportamento também
pode ser observado na Figura 13.

Os valores de dureza encontrados na literatura para ligas do sistema Ti-Mo

contendo de 6 a 20 % em peso de Mo, variam entre 263 e 340 HV [HO, 1999],

proximos aos valores obtidos experimentalmente neste estudo.

5.1.8 Modulo de Elasticidade Dindmico

A Figura 14 apresenta uma comparacdo para os modulos de elasticidade
dindmico das ligas Ti-5Mo, Ti-10Mo, Ti-15Mo e Ti-20Mo, comparados com o modulo
de elasticidade do Ti cp. As medidas foram realizadas primeiramente na condi¢do #2,

isto ¢, apds tratamento térmico.
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Figura 14 - Comparagdo do moédulo de elasticidade para as amostras do sistema Ti-Mo estudadas,
comparadas ao Ti cp.
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De acordo com os resultados de difragdo de raios X (Figura 10) e pelas
micrografias apresentadas na Figura 11 e Figura 12, tem-se que a liga Ti-5Mo, possui
predominancia da fase a”, a liga Ti-10Mo apresenta uma mistura entre as fases a““e 3, e
a liga Ti-20Mo apresenta estrutura predominantemente [3, conforme descrito na
literatura [OLIVEIRA, 2007; HO, 1999; HO, 2008]. Ja ¢ bem conhecido na literatura
[GEETHA, 2004] que o modulo para ligas do tipo B ¢ inferior quando comparado a
ligas do tipo a e o+, e que a fase o” apresenta valores de mdédulo menores quando
comparada as fases a, o+ e f do sistema Ti-Mo [HO, 1999; HO, 2008], porém as ligas
que apresentam a fase 6mega  apresentam um alto modulo de elasticidade.

A literatura apresenta alguns dados sobre as propriedades mecanicas deste
sistema de ligas. Ho e colaboradores (1999) estudaram a concentragdo de 6 a 20 % em
peso de Mo, e obtiveram valores de modulo de elasticidade flexural de 55 GPa para a
liga Ti-7,5Mo, 95 GPa para Ti-10Mo, 71 GPa para a Ti-15Mo e 85 GPa para a liga Ti-
20Mo. Em outro artigo, Ho e colaboradores (2008) estudaram as propriedades

mecanicas deste sistema variando a concentracdo de Mo entre 7,5 e 20% em peso, € a
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transformagdo da fase o para B. Os valores encontrados para o mddulo de elasticidade
flexural foram 55 GPa para a liga Ti-7,5Mo, 95 GPa para a Ti-10Mo, 71 GPa para Ti-
15Mo e 87 GPa para a liga Ti-20Mo.

O comportamento das medidas de modulo de elasticidade realizadas neste
trabalho, a temperatura de 310 K, mostrado na Figura 15, ¢ o mesmo do encontrado na
literatura, a liga com fase a” € a que possui menor modulo de elasticidade, Ti-5Mo (81
GPa), em comparacao a Ti-10Mo (100 GPa), Ti-20Mo (93 (GPa), e em comparagdo
com Ti cp (103 GPa) encontrado na literatura [NIINOMI, 1998]. A liga Ti-10Mo
apresenta o maior modulo dentre as ligas do sistema Ti-Mo por possuir uma mistura

ceee

entre as fases a"“‘e §, com predominancia da fase p.

A liga Ti-20Mo apresenta valor de modulo 45% a mais que a liga Ti-5Mo
por possuir predominancia da fase . A liga Ti-10Mo possui um alto modulo por possuir
uma mistura entre as fases o, B. O médulo do Ti cp é o maior, pois possui fase a.

A liga Ti-15Mo apresentou o menor mddulo dentre as ligas estudadas (64
GPa). Esse resultado inesperado contraria alguns resultados encontrados na literatura
para ligas do tipo B com a presenca da fase a. Uma possivel explicagdo para esse fato ¢
que a liga Ti-15Mo ¢ a que possui a menor concentracdo em peso de oxigénio, como

mostra a Tabela 10.
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Figura 15 - Médulo de elasticidade do sistema Ti-Mo em fung¢do da concentragdo de Mo (% em peso).
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5.2 Efeito dos tratamentos térmicos

5.2.1 Analise de gases

A Tabela 10 apresenta os dados da andlise de gases para as amostras do

sistema Ti-Mo, com as concentragdes em peso de oxigénio e nitrogénio.
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Tabela 10 - Analise de gases das amostras do sistema Ti-Mo.

Amostras Condigao O (%p.) N (%p.)
Ti-5Mo #0 - -
#1 0,269 + 0,006 0,0048 +0,0001
#2 0,237 £ 0,001 0,0040 £+ 0,0002
Ti-10Mo #0 - -
#1 0,217 £ 0,004 0,0049 + 0,0003
#2 0,206 + 0,005 0,0025 £+ 0,0002
Ti-15Mo #0 0,168 + 0,003 0,0037 + 0,0009
#1 0,134 + 0,004 0,005 + 0,002
#2 0,141 £ 0,005 0,011 + 0,004
Ti-20Mo #0 0,189 + 0.005 0,0055 £+ 0.0007
#1 0,20 £ 0,02 0,005 + 0,001
#2 0,191 + 0,002 0,008 + 0,001

As amostras na condi¢do #1 possuem uma alta concentragdo de oxigénio,

pois o forjamento rotativo a quente foi realizado em ar, em temperaturas que variam

entre 780 e 900 °C, o que facilita a entrada de impurezas, contaminando o material.

De acordo com a norma ASTM F2066 (2008), os teores maximos de

oxigénio e nitrogénio tolerados sao (0,20 £ 0,02) e (0,05 £+ 0,02), respectivamente, em

porcentagem em peso, para a liga Ti-15Mo. A liga Ti-15Mo produzida esta dentro das

especificagdes exigidas pela norma, mostrando a qualidade da liga produzida.

5.2.2 Densidade

A Tabela 11 apresenta os valores das densidades das amostras com

diferentes concentracdes de Mo, e apds os tratamentos realizados, o forjamento rotativo

a quente, tratamento térmico e primeira dopagem com oxigénio.
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Tabela 11 - Densidade das ligas do sistema Ti-Mo, apds fusdo e diferentes tratamentos térmicos

realizados.
Densidade (g/cms) Ti-5SMo Ti-10Mo Ti-15Mo Ti-20Mo
#0 - - 4,96 £ 0,01 5,13+0,01
#1 4,67 +0,01 4,85 +0,01 5,00+ 0,01 5,19+ 0,02
#2 4,68 + 0,01 4,85+ 0,01 5,03+ 0,01 5,22 +0,02
#3 4,71 £ 0,02 4,85+ 0,02 5,02 + 0,03 5,19+0,03

Observa-se um aumento na densidade das ligas Ti-15Mo e Ti-20Mo,
quando se compara a densidade do lingote (#0) e a densidade apos o forjamento rotativo
a quente (#1), que pode ser explicado pelo fato de que no forjamento, as amostras foram
aquecidas a aproximadamente 800 °C, em um forno resistivo em atmosfera ambiente,
ocasionando a entrada de impurezas nestas ligas, consequentemente, aumentando sua
densidade.

Nao houve variagdo significativa da densidade para as ligas estudadas apds
a primeira dopagem, mesmo aumentando a concentracdo de oxigénio e nitrogénio, pois
a densidade destes elementos, 1,42)(1()'3 g/cm3 e 1,25)(10'3 g/cm3 [LIDE, 1999],
respectivamente, sao muito inferiores quando comparadas as dos elementos
constituintes da liga, ndo sendo um fator que influencie de maneira significativa a

densidade destas ligas.

5.2.3 Difracao de Raios X

A Figura 16, Figura 17, Figura 18 e Figura 19 mostram os difratogramas
para as ligas Ti-5Mo, Ti-10Mo, Ti-15Mo e Ti-20Mo, respectivamente, apos forjamento
rotativo a quente, tratamento térmico e apos a primeira dopagem com oxigénio.

A intensidade dos picos de difracdo estd relacionada com a quantidade em
peso das fases presentes na liga. Pode-se observar uma maior intensidade dos picos para
a amostra na condigdo #2 da liga Ti-5Mo, que pode estar relacionada com a estabilidade

das fases devido ao tratamento térmico de recozimento. Apds a primeira dopagem, a
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intensidade diminui, ficando proxima a condicdo (#1). Observa-se uma divisao dos
picos na regido de 40° da condicdo #1 para a condi¢cdo #2. Esta divisdo em trés picos
ndo ¢ tdo evidente na condicdo #1 e ndo ¢ observada no Ti cp (Figura 10). Esta divisdo ¢
um indicativo da presenca da fase ortorrombica o”, em acordo com Oliveira e

colaboradores (2007), que observaram em seu trabalho que a partir de 4% em peso de

Mo, a fase a” comeca a se formar.

Figura 16 - Difratograma de raios X para diferentes condi¢des da liga Ti-5Mo.
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Na condigao #1, a liga Ti-10Mo apresenta uma maior quantidade da fase
retida B, e picos caracteristicos da fase o, porém a fase B apresenta-se em maior

quantidade, pois alguns picos da fase o’ ndo sdo tdo intensos e outros nao aparecem no
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difratograma desta condi¢do. O difratograma para a condicdo #2 apresenta picos
caracteristicos da fase o e da fase 3, mas os picos da fase B sdo mais intensos, devido
ao resfriamento lento realizado apo6s o tratamento térmico. Apods a primeira dopagem,

condic¢do #3, observa-se o surgimento da fase o, decorrente do resfriamento rapido.

Figura 17 - Difratograma de raios X para diferentes condi¢des da liga Ti-10Mo.
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A Figura 18 mostra que a liga Ti-15Mo possui estrutura predominantemente
B, em acordo com a literatura [OLIVEIRA, 2007; HO, 1999; KUMAR, 2008]. Porém a
presenca de outras fases ¢ investigada por diversos outros autores, que assinalam a
presenca da fase martensita o e ortorrombica martensita a"“‘[DAVIS, 1979; MARTINS
Jr.,, 2011]. Todos os tratamentos térmicos realizados nas amostras da liga Ti-15Mo

foram realizados no campo B do diagrama de fases deste sistema, para esta concentragao
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de Mo. A partir das medidas de difracao de raios X nao foi possivel a detec¢cao de outras
fases, somente a fase [ pode ser observada. Na micrografia obtida por microscopia
eletronica de varredura apresentada na Figura 12, observa-se o surgimento da fase o, a
partir do contorno de grao, mas esta fase ndo pode ser visualmente detectada por

medidas de difragdo de raios X.

Figura 18 - Difratograma de raios X para diferentes condi¢des da liga Ti-15Mo.
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A liga Ti-20Mo possui estrutura predominante 3, mas a presenca de outras

fases ¢ investigada por diversos outros autores, que assinalam a presenca da fase

eceee

ortorrombica martensita a”““[DAVIS, 1979]. Todos os tratamentos térmicos realizados

nas amostras da liga Ti-20Mo foram realizados no campo B do diagrama de fases deste
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sistema, para esta concentracao de Mo, assim ocorreu a retengdo completa desta fase

apods os tratamentos.

Figura 19 - Difratograma de raios X para diferentes condi¢des da liga Ti-20Mo.
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5.2.4 Microscopia Optica e Eletronica de Varredura

A Figura 20 e Figura 21 mostram as micrografias obtidas por microscopia
optica e eletronica de varredura, respectivamente, para a liga Ti-5Mo, apds forjamento
rotativo (#1), tratamento térmico (#2) e primeira dopagem com oxigénio (#3). As
micrografias estdo em acordo com os resultados de difracdo de raios X, mostrados na
Figura 16, e com os resultados encontrados na literatura [WANG, 1996; HO, 1999].
Observa-se uma mistura entre as fases o™ ¢ o”, com predominancia da fase a™". O
tratamento térmico realizado promove uma homogeneizagao das fases, alivia as tensoes
internas decorrentes do forjamento rotativo a quente seguido de resfriamento ao ar, e
esta homogeneizagao pode ser observada na micrografia #2, que apresenta maior fracao
volumétrica da fase a”. Apods a primeira dopagem com oxigénio, observa-se um
aumento na concentracdo de o quando comparada a liga na condi¢do #2, com agulhas

mais finas e com menor comprimento.



75

Figura 20 - Micrografias obtidas por microscopia optica da liga Ti-5Mo, ap6s os diferentes tratamentos

térmicos realizados.
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Figura 21 - Micrografias obtidas por microscopia eletronica de varredura da liga Ti-5Mo apds os
diferentes tratamentos térmicos realizados.
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A Figura 22 e Figura 23 mostram as micrografias obtidas por microscopia
Optica e eletronica de varredura, respectivamente, da liga Ti-10Mo, apo6s forjamento
rotativo (#1), tratamento térmico (#2) e primeira dopagem com oxigénio (#3). Nas

micrografias apresentadas da condi¢do #1, observa-se a morfologia de uma
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microestrutura ndo-uniforme, com predominancia da fase f e inclusdes da fase a”, pois
passou por processamentos termomecanicos muito agressivos, com resfriamento
relativamente rapido e com diferentes velocidades ao longo da amostra, e esta de acordo
com o difratograma apresentado para esta condi¢do, mostrado na Figura 17. Observa-se
também que esta deformagao ¢ maior nas bordas da amostra, como mostra a micrografia
da condicdo #l. Apds o tratamento térmico observa-se uma uniformizacdo desta
microestrutura, onde pode-se observar a presenca da fase a” em maior quantidade e a
retencdo da fase B [ALVES, 2004]. Apdés a primeira dopagem (#3) observa-se o
surgimento da fase o a partir dos contornos de grao e migrando em dire¢do ao interior

do grao [SUKEDAI, 1997; GUO, 2006].



Figura 22 - Micrografias da liga Ti-10Mo, ap6s fusdo e diferentes tratamentos térmicos realizados.
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Figura 23 - Micrografias obtidas por microscopia eletronica de varredura da liga Ti-10Mo apos os
diferentes tratamentos térmicos realizados.
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A Figura 24 apresenta as micrografias das amostras da liga Ti-15Mo, nas
quatro condigdes iniciais de estudo (apos fusdo, apds forjamento rotativo, apds
tratamento térmico e primeira dopagem com oxigénio). As micrografias mostram a
predominancia da fase B, de acordo com dados encontrados na literatura [OLIVEIRA,
2007; HO, 1999], e também em concordancia com os dados obtidos por difracdo de
raios X (Figura 18). Na condi¢do #0 observam-se graos maiores ¢ a predominancia da
fase B, com o forjamento rotativo a quente realizado na condigdo #1, observa-se uma
estrutura lamelar, caracteristica de resfriamento nao uniforme. A condi¢gdao #2 mostra o
surgimento da fase o, da mesma maneira que foram observadas por microscopia
eletronica de varredura, apresentadas na Figura 12, para a liga na mesma condi¢ao.
Ap0s a primeira dopagem com oxigénio ndo se observa a presenga da fase a.

A Figura 25 mostra as micrografias obtidas por microscopia optica para as
amostras da liga Ti-20Mo, nas quatro condi¢des iniciais de estudo (apds fusdo, apds
forjamento rotativo, apds recozimento e primeira dopagem com oxigénio). Observa-se a
predomindncia da fase P, em concordidncia com os dados obtidos da literatura
[OLIVEIRA, 2007; HO, 1999], e experimentalmente por difracdo de raios X (Figura
19). No estado bruto de fusdo, observa-se uma estrutura predominantemente 3, mas nao
uniforme, devido ao fato de que o cadinho de cobre em que ocorre a fundicdo ¢
refrigerado, assim, durante a fusdo, o resfriamento da liga ndo ¢ uniforme, pois ha um
gradiente de temperatura. Na micrografia da condicdo #1 observa-se a borda da amostra
deformada pelo processo de forjamento rotativo, seguido de torneamento, aos quais as
amostras foram submetidas para atingir as dimensdes necessarias para o estudo. Apos o
tratamento térmico de homogeneizacao (condigdo #2), essa deformacdo ja ndo € mais
observada, e houve um crescimento dos graos, efeito tipico deste tipo de tratamento
térmico, que melhora diversas das propriedades mecanicas. A dopagem com oxigénio
(condi¢do #3) ndo modificou de maneira significativa a microestrutura da liga, porém
observa-se uma pequena diminui¢ao no tamanho dos graos ap6s a primeira dopagem, da
condi¢cdo #2 para a #3, devido ao resfriamento rapido realizado apos a dopagem com

oxigenio.
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Figura 24 - Micrografias da liga Ti-15Mo, ap6s fusdo e diferentes tratamentos térmicos realizados.

#0

#1

#2

#3




82

Figura 25 - Micrografias da liga Ti-20Mo, ap6s fusdo e diferentes tratamentos térmicos realizados.
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5.2.5 Dureza

A Tabela 12 apresenta os valores de dureza para as ligas do sistema Ti-Mo

apo6s forjamento, tratamento térmico e primeira dopagem com oxigénio.

Tabela 12 - Dureza Vickers (HV) para as ligas do sistema Ti-Mo, apds os diferentes tratamentos térmicos
realizados.

Dureza (HV) Ti-SMo Ti-10Mo Ti-15Mo Ti-20Mo
#1 323,1+2,7 394,8 £2.,8 326,0+3,1 298,6+33
#2 263,2£3,6 348,2 £ 1,6 382,8+2,0 358,6+3,9
#3 293,7+1,2 354,1 £3,1 3534+23 266,8+2,2

Observa-se que o tratamento térmico de recozimento diminuiu
consideravelmente o nivel de dureza da liga Ti-5Mo de (323 HV) na condi¢do #1, para
(236 HV) na condi¢do #2. Este tratamento alivia as tensdes internas decorrentes do
forjamento rotativo a quente seguido de resfriamento ao ar, diminuindo assim o nivel de
dureza desta liga. Este tipo de tratamento também promove uma homogeneizacdo das
fases, neste caso, a fase predominante a; que possui um nivel de dureza mais baixo
quando comparada as fases a” e . Com a dopagem com oxigénio, condi¢do (#3),
observa-se um aumento na dureza (293 HV), que pode ser atribuido a realizacao de
resfriamento rapido apos a dopagem, que induz a formagdo da fase o™, que possui um
nivel de dureza maior do que o da fase o"™".

A liga Ti-10Mo#1 possui um elevado nivel de dureza (395 HV). Isso pode
ser explicado pelo fato de que a liga nesta condicdo possui predominancia da fase 3,
conforme observado nos resultados de difracio de raios X (Figura 17) e nas
micrografias apresentadas (Figura 22 e Figura 23). Esta fase possui niveis de dureza
mais elevados quando comparados aos das fases o e a”, devido ao efeito de
endurecimento por solugdo sélida. Apos a realizagdo do tratamento térmico (condigao
#2), observa-se uma diminui¢do no nivel de dureza (348 HV), pois, conforme observado

nos resultados de difracdo de raios X e nas micrografias apresentadas, ocorreu um
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aumento na fracdo volumétrica da fase a”, que possui niveis inferiores de dureza
quando comparados aos da fase B. Apos a primeira dopagem com oxigénio (condicao
#3) observa-se que o nivel de dureza permaneceu proéximo ao da condicdo #2, (354
HV), mesmo com o surgimento da fase o, As fases tém diferentes valores de dureza, e
o nivel de dureza de ligas com mais de uma fase ¢ determinado principalmente pelo
valor ¢ a fracdo de volume de cada fase constituinte [ZHOU, 2008].

Com relacdo a liga Ti-15Mo, observa-se nas micrografias apresentadas,
obtidas por microscopia Optica (Figura 24) e microscopia eletronica de varredura
(Figura 12) o surgimento da fase o™ na condigdo apos tratamento térmico de
recozimento (condi¢do #2), que possui um elevado nivel de dureza (383 HV). A
presenga dessa fase secundaria explica o aumento nos valores de dureza da condicao #1
para a condicdo #2, pois atua como uma barreira para a movimentacao das
discordancias. Apos a primeira dopagem com oxigénio, condicdo #3, houve uma
consideravel diminui¢do no valor de dureza (353 HV), pois ndo se observa nas
micrografias apresentadas a presenga de inclusdes dessa fase secundéria o.

Observa-se um aumento na dureza da liga Ti-20Mo na condigdo #0 (285
HV) para a condi¢do #1 (299 HV), pois pelas micrografias apresentadas na Figura 25,
observa-se que a condi¢do #1 possui uma morfologia ndo uniforme, caracteristica de
processamentos termomecanicos agressivos, como o forjamento rotativo, que leva a um
aumento no nivel de dureza. Aliviando as tensdes internas decorrentes do forjamento
rotativo a quente com o tratamento térmico, para a liga Ti-20Mo, na condi¢do #2,
observa-se um consideravel aumento no tamanho dos grdos e uma estabilidade da fase
B, contribuindo para a formacao de uma solugdo solida fortalecida, aumentado a dureza
da liga, da condi¢ao #1 (299 HV) para a condi¢ao #2 (359 HV), conforme descrito na
literatura [DAVIS, 1979; HO, 1999]. Apods a primeira dopagem com oxigénio,
condi¢des #3, houve uma diminui¢cdo consideravel no valor de dureza (267 HV), pois
com o resfriamento rapido realizado apds a dopagem, aumenta a instabilidade da fase J3,

diminuindo a dureza da liga.
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5.2.6 Modulo de Elasticidade

A Figura 26 mostra uma comparagao do modulo de elasticidade para as
amostras da liga Ti-5Mo apos os diferentes tratamentos térmicos realizados. Observa-se
um aumento no modulo de elasticidade com a realizagao de diferentes tratamentos
térmicos. A temperatura de 310 K, a condi¢io #1 apresenta modulo de elasticidade de
78 GPa, na condigao #2, 81 GPa e a condigdo #3 apresenta mddulo de 93 GPa. Na
condicdo #2, as amostras foram submetidas a um tratamento térmico de
homogeneizagdo, que diminui tensdes internas decorrentes dos tratamentos
termomecanicos sofridos pela amostra, estabilizando a fase o™ [GEETHA, 2004]. O
resfriamento rapido realizado apds a primeira dopagem (condi¢do #3) aumenta a fragdo
volumétrica da fase o, com relagdo a condigao #2, e esta fase possui valores de modulo
maiores do que a fase a”’, aumentando assim o valor do modulo da condigdo #2 para a

condigao #3.

Figura 26 - Mddulo de elasticidade em funcdo da temperatura para a liga Ti-5Mo apds os diferentes
tratamentos térmicos realizados.
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A Figura 27 mostra uma comparacdo do modulo de elasticidade para as
amostras da liga Ti-10Mo apds os diferentes tratamentos térmicos realizados. Observa-
se um aumento no modulo de elasticidade da condicdo #1 para a condigdo #2, pois apds
o tratamento térmico realizado observa-se uma maior fragao volumétrica da fase B3, que
pode ser observado nas micrografias apresentadas na Figura 22. Na condi¢do #3, apos a
primeira dopagem, observa-se uma diminui¢do do mddulo de elasticidade, que ndo pode
ser atribuido a concentragdo de oxigénio, pois ndo houve um aumento significativo na
concentracdo deste elemento com a primeira dopagem. Observa-se na Figura 22 um
aumento na fracdo da fase o, da condigdo #2 para a condicao #3, pois a amostra foi
resfriada rapidamente, e esta fase possui valores mais altos de moédulo quando
comparada a fase o, porém observa-se também um grande aumento na fragdo
volumétrica de o, que possui modulo mais baixo que as fases o e B, explicando assim
o fato da diminui¢do do modulo da condi¢ao #2 para a condigdo #3. Pois, de acordo
com Zhou e colaboradores (2008), as fases possuem diferentes valores de modulo de
elasticidade, e 0 mddulo de ligas com mais de uma fase ¢ determinado principalmente

pelo valor do modulo e pela fragdo volumétrica de cada fase constituinte.

Figura 27 - Mddulo de elasticidade em fungdo da temperatura para a liga Ti-10Mo apos os diferentes
tratamentos térmicos realizados.
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A Figura 28 mostra uma comparagdo do modulo de elasticidade para as
amostras da liga Ti-15Mo apo6s os diferentes tratamentos térmicos realizados. Esperava-
se que com o tratamento térmico de recozimento o valor do médulo de elasticidade
diminuisse, pois este tipo de tratamento diminui as tensdes internas decorrentes do
processamento, ¢ também estabiliza a fase B, que possui um moddulo menor quando
comparados as ligas do tipo a e a+ [GEETHA, 2009]. Porém este comportamento nao
foi observado, pois esta liga na condicdo #2 (64 GPa) possui surgimento da fase o,
como pode ser visto nas microscopias apresentadas na Figura 24, aumentando assim o
valor do modulo em comparagao com a liga na condi¢ao #1 (61 GPa). Apos a primeira
dopagem (condi¢do #3) observa-se um aumento no valor do moédulo de elasticidade (69
GPa), que pode ser atribuido a realizagdo do resfriamento rapido ap6s a dopagem com

oxigenio.

Figura 28 - Mddulo de elasticidade em fungdo da temperatura para a liga Ti-15Mo apos os diferentes
tratamentos térmicos realizados.
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A Figura 29 mostra uma comparagdo do modulo de elasticidade para as

amostras da liga Ti-20Mo apds os diferentes tratamentos térmicos realizados.
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Analisando o grafico do modulo de elasticidade para a liga Ti-20Mo observa-se um alto
moddulo de elasticidade para a liga na condicdo #1 (87 GPa). Este valor pode estar
associado ao alto nimero de tensdes internas geradas pelo forjamento rotativo seguido
do torneamento. A Figura 25 (condi¢ao #1) mostra uma micrografia nao uniforme, nas
bordas da liga, exatamente nas regioes mais afetadas pelo forjamento. Esperava-se que
com o tratamento térmico de recozimento o valor do modulo fosse diminuir, pois este
tipo de tratamento diminui as tensdes internas decorrentes do processamento, e também
estabiliza a fase B, que possui um modulo mais baixo quando comparados a ligas do
tipo a ¢ at+f [GEETHA, 2009]. Porém este comportamento ndo foi observado. Uma
possivel explicacdo seria do fato de que, com o recozimento houve um fortalecimento
da solucdo solida, aumentando a magnitude das ligagdes entre os atomos, aumentando
assim o valor do médulo de elasticidade na condicao #2 (93 GPa). Apo6s a primeira
dopagem com oxigénio, condicdo #3, observa-se uma significativa diminui¢do do
modulo de elasticidade (85 GPa), que pode ser atribuido ao resfriamento rapido

realizado apo6s a dopagem, diminuindo a estabilidade da fase f.

Figura 29 - Mddulo de elasticidade em fungdo da temperatura para a liga Ti-20Mo apos os diferentes
tratamentos térmicos realizados.
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5.3

5.3.1 Dopagem com oxigénio

Efeito da concentracao de oxigénio

A Figura 30, Figura 31, Figura 32 e Figura 33 mostram as taxas de absor¢ao

de oxigénio nos tratamentos térmicos de dopagem com este elemento para as ligas Ti-

5Mo, Ti-10Mo, Ti-15Mo e Ti-20Mo, respectivamente. As pressoes parciais de oxigénio

foram aproximadamente 1,0x107, 1,0x10™" e 1,0x10° Torr, para as condigdes #3, #4 ¢

#5, respectivamente.

Figura 30 - Taxa de absor¢do de oxigénio nos tratamentos térmicos de dopagem da liga Ti-SMo.

Pressé&o de oxigénio (Torr)

yro —0—9—90—0—90—00

Ti-5Mo #3

0

20

40

60

t (min)

Presséo de oxigénio (Torr)

.
OH

] 1L e Ti-5Mo #4
P = 1,0x10” Torr é P =1,0x10" Torr
- 10" F
= o
S
o 10°F o
=
S . s
2 10°F
o
3 10"k
o
b
§ 10°F
o o o a %9 —9—0—0-—090—0-0-0-0-0-00
10° k
1 1 L 10.7 | 1 1 1 1 L L
80 100 120 0 20 40 60 80 100 120
t (min)
10"
) Ti-5Mo #5
10°F
8 P = 1,0x10° Torr
L]
10°F e
{
{
-2 {
0
10°F |
10"
10°
10° o\\\o———o—f—o—ﬂorﬂ"** o—o—0—o—°
1077 1 1 L 1 1 L L
0 20 40 60 80 100 120

t (min)




90

Figura 31 - Taxa de absor¢do de oxigénio nos tratamentos térmicos de dopagem da liga Ti-10Mo.
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Figura 32 - Taxa de absor¢do de oxigénio nos tratamentos térmicos de dopagem da liga Ti-15Mo.
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Figura 33 - Taxa de absor¢do de oxigénio nos tratamentos térmicos de dopagem da liga Ti-20Mo.
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Observa-se uma absor¢do rapida de oxigénio nos primeiros segundos das
dopagens, e depois de decorrido certo tempo, a absor¢do se torna mais lenta, e se
estabiliza em uma ordem de grandeza de 10 Torr de pressdo parcial. Observa-se
praticamente 0 mesmo comportamento na taxa de absorcao para as quatro ligas, uma
rapida absor¢do nas condicdes #3 e #4, e na condicdo #5, com uma pressdo maior de
oxigénio, uma absor¢do um pouco mais lenta. Essa absor¢cdo mais lenta pode ser
explicada pelo fato de que, nas duas dopagens anteriores, ter entrado uma quantidade

suficiente de oxigénio para dificultar a entrada e a difusdo deste elemento na liga.



93

5.3.2 Analise de gases

A Tabela 13 apresenta os dados da anélise de gases para as ligas Ti-5Mo,
Ti-10Mo, Ti-15Mo e Ti-20Mo, com as concentragdes em peso de oxigénio e nitrogénio,

apos as trés dopagens com oxigénio.

Tabela 13 - Andlise de gases das amostras do sistema Ti-Mo, apds as dopagens com oxigénio.

Amostras  Condicoes O (%p.) N (%p.)
Ti-5Mo #3 0,238 + 0,002 0,018+ 0,004
#4 0,258 + 0,01 0,0040 £+ 0,0009
#5 0,29 + 0,02 0,009 + 0,001
Ti-10Mo #3 0,21 £0,01 0,017 + 0,004
#4 0,23 £0,01 0,0084 + 0,0008
#5 0,286 +0,003 0,0253 +0,0007
Ti-15Mo #3 0,149 £ 0,008 0,0069 + 0,0006
#4 0,173 £ 0,001 0,005 + 0,002
#5 0,219 + 0,004 0,0036 + 0,0006
Ti-20Mo #3 0,23 +£ 0,01 0,007 + 0,002
#4 0,25+ 0,03 0,009 + 0,001
#5 0,283 + 0,009 0,008 + 0,001

Analisando os resultados da Tabela 13, observa-se um aumento na
porcentagem de oxigénio com as dopagens. Na primeira dopagem ndo houve um
aumento significativo, a pressao de oxigénio introduzida ndo foi suficiente para que
ocorresse a difusao deste elemento para o interior da amostra. Nas dopagens seguintes,
observou-se um aumento na concentracao de oxigénio, o que possibilita uma analise da
influéncia deste elemento nas propriedades fisicas e mecanicas destas ligas, no intervalo
considerado, e mostra também que esta técnica de dopagem ¢ efetiva.

O teor de oxigénio da liga Ti-15Mo apos a terceira dopagem (condigdo #5)
esta acima do teor estabelecido pela norma [ASTM F2066, 2008], em aproximadamente

10%, porém essa divergéncia € intencional, pois objetiva-se avaliar neste estudo o efeito
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da adi¢ao de oxigénio nas propriedades mecanicas e microestruturais deste sistema de

ligas.

5.3.3 Densidade

A Tabela 14 apresenta os valores das densidades das ligas Ti-5Mo, Ti-
10Mo, Ti-15Mo e Ti-20Mo apds as dopagens com trés diferentes concentragdes de

oxigenio.

Tabela 14 - Densidade das ligas do sistema Ti-Mo ap0s as trés dopagens com oxigénio.

Densidade (g/cm3) Ti-SMo Ti-10Mo Ti-15Mo Ti-20Mo
#3 471+0,02 4,.85+0,02 5,02+ 0,03 5,19 +0,03
#4 4,69+0,02 486+0,01 5,00+ 0,03 5,18 +0,02
#5 4,70+ 0,02 4,86+0,02 4,98+0,03 5,17+0,01

Os tratamentos térmicos de dopagem realizados nas ligas ndo modificaram
de forma relevante a densidade das ligas, mesmo aumentando a concentragdao de
oxigénio e nitrogénio, pois a densidade destes elementos, 1,42)410'3 g/cm3 e 1,25){10'3
g/em’ [LIDE, 1999], respectivamente, sio muito inferiores quando comparadas as dos

elementos de liga, ndo sendo um fator que influencie a densidade destas ligas.

5.3.4 Difracao de Raios X

A Figura 34 mostra os difratogramas da liga Ti-5Mo ap6s as dopagens com
diferentes concentragdes de oxigénio. O difratograma mostra a presenca de duas fases,
o e ortorrdmbica a”. A divisdo dos picos na regido de 40° indica a presenca da fase

ortorrdmbica a”, em acordo com o trabalho de Oliveira e colaboradores [2007], que
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observaram que a partir de 4 % em peso de Mo, a fase o comega a se formar em ligas
do sistema Ti-Mo. Com relagdo as dopagens com oxigénio, observa-se que o aumento
na concentragdo deste elemento ndo alterou de maneira significativa a estrutura da liga,

suas intensidades e posi¢des dos picos estdao bem proximas uma das outras.

Figura 34 - Difratograma para a liga Ti-5Mo, ap0s as trés dopagens com oxigénio.
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A Figura 35 mostra os difratogramas da liga Ti-10Mo ap6s as dopagens
com diferentes concentragdes de oxigénio. Apds a primeira dopagem, condicdo #3,
observa-se o surgimento da fase o, decorrente do resfriamento rapido realizado apds a
primeira dopagem. Apds a segunda (#4) e terceira dopagem (#5) nao foram observadas
mudangas significativas na estrutura das amostras com o aumento na concentracdo de

oxigénio.
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Figura 35 - Difratograma para a liga Ti-10Mo, ap0s as trés dopagens com oxigénio.
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A Figura 36 mostra os difratogramas da liga Ti-15Mo apo6s as dopagens
com diferentes concentracdes de oxigénio. O difratograma mostra que a liga Ti-15Mo
possui estrutura predominante , em acordo com a literatura [OLIVEIRA, 2007; HO,
1999; KUMAR, 2008]. Porém a presenca de outras fases ¢ investigada por diversos
outros autores, que assinalam a presenca da fase martensita o e ortorrdmbica martensita
a““[DAVIS, 1979; MARTINS Jr., 2011]. Todos os tratamentos térmicos realizados nas
amostras da liga Ti-15Mo, recozimento e as dopagens, foram realizados no campo 3 do
diagrama de fases deste sistema, para esta concentragdo de Mo. A partir das medidas de
difragdo de raios X ndo foi possivel a deteccdo de outras fases, somente a fase B pode
ser observada, e também verifica-se que a variacao na concentragdo de oxigénio com as

dopagens ndo modificou de maneira significativa a estrutura da liga.
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Figura 36 - Difratograma para a liga Ti-15Mo, apds as trés dopagens com oxigénio.
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A Figura 37 mostra os difratogramas da liga Ti-20Mo apo6s as dopagens
com diferentes concentragdes de oxigénio. A liga Ti-20Mo possui estrutura
predominante 3, porém a presen¢a de outras fases ¢ investigada por diversos outros
autores, que assinalam a presenca da fase ortorrdmbica martensita o™ [DAVIS, 1979].
Todos os tratamentos térmicos realizados nas amostras da liga Ti-20Mo, recozimento e
as dopagens, foram realizados no campo 3 do diagrama de fases deste sistema, para esta
concentracdo de Mo, assim ocorreu a retencdo completa desta fase apos os tratamentos.
A variagdo na concentragdo de oxigénio com as dopagens ndo modificou de maneira

significativa a estrutura da liga.
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Figura 37 - Difratograma para a liga Ti-20Mo, ap0s as trés dopagens com oxigénio.

Ti-20Mo #5 h

Ti-20Mo #4

Intensidade (u.a.)

B P
Ti-20Mo #3

1 e bav s dm e . bd i mlds oy PGPS ALMA‘M_‘..‘.

5.3.5 Microscopia Optica e Eletronica de Varredura

A Figura 38 e Figura 39 mostram as micrografias obtidas por microscopia
optica e eletronica de varredura, respectivamente, da liga Ti-5Mo, apos as dopagens
com diferentes concentragdes de oxigénio. Observa-se uma mistura entre duas fases, o
e a”. Apos as dopagens com oxigénio, as amostras foram resfriadas rapidamente, e
observou-se nestas condi¢oes um aumento na fracdo volumétrica da fase o, com

agulhas mais finas e de menor comprimento. Na micrografia apresentada para a

condigdo #5, observa-se regides mais distintas de divisdo entre as fases.
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Figura 38 - Micrografias da liga Ti-5Mo apos as trés dopagens com oxigénio.
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Figura 39 - Micrografias da liga Ti-5Mo obtidas por microscopia eletronica de varredura, apos as trés
dopagens com oxigénio.
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A Figura 40 e Figura 41 mostram as micrografias obtidas por microscopia
oOptica e eletronica de varredura, respectivamente, da liga Ti-10Mo, apos as dopagens

com diferentes concentracdes de oxigénio. As micrografias apresentadas sdo
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consistentes com os difratogramas apresentados para esta liga nestas condi¢des na
Figura 35. Apos a primeira dopagem, observa-se o surgimento da fase o, a partir dos
contornos de grao e migrando em direcdo ao interior do grao [SUKEDAI, 1997; GUO,
2006]. Nao foi possivel a deteccdo da fase ® nas condi¢des apos as dopagens por
microscopia eletronica de varredura, sendo necessaria a utilizacdo de técnicas
especificas, como microscopia eletronica de transmissdo. Observa-se na (condi¢do #4)
uma diminui¢do das fases martensitica o™ e o, ¢ a predominancia da fase . Apos a

terceira dopagem (condigao #5), a morfologia apresentada ¢ bem proxima da condi¢ao

#3.
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Figura 40 - Micrografias da liga Ti-10Mo ap0s as trés dopagens com oxigénio.
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Figura 41 - Micrografias da liga Ti-10Mo obtidas por microscopia eletronica de varredura, apos as trés
dopagens com oxigénio.
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A Figura 42 mostra as micrografias obtidas por microscopia Optica para a
liga Ti-15Mo, apds as dopagens com diferentes concentragdes de oxigénio. Observa-se
a predominancia da fase B, e contornos de grao bem definidos e de tamanhos regulares.
A morfologia desta liga permanece praticamente a mesma apds as dopagens com
oxigénio, indicando que o tratamento térmico de dopagem com oxigénio nao modificou
de maneira significativa a microestrutura da liga, como pode ser observado na
comparag¢do entre as condigdes #3, #4 e #5.

A Figura 43 mostra as micrografias obtidas por microscopia optica da liga
Ti-20Mo, apos as dopagens com diferentes concentracdes de oxigénio. Observa-se nas
micrografias apresentadas a predominancia da fase B, de acordo com a literatura
[OLIVEIRA, 2007; HO, 1999], e em concordancia com os dados obtidos por difragdo
de raios X, mostrados na Figura 37. A dopagem com oxigénio ndo modificou de
maneira significativa a microestrutura da liga, porém observa-se uma pequena
diminui¢do no tamanho dos contornos de grdo devido ao resfriamento rapido realizado
apos a dopagem, da condigdo #2 para a #3, e esta morfologia foi mantida para as outras

amostras dopadas com oxigénio (condigdes #4 ¢ #5).
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Figura 42 - Micrografias da liga Ti-15Mo ap0s as trés dopagens com oxigénio.
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Figura 43 - Micrografias da liga Ti-20Mo ap0s as trés dopagens com oxigénio.
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5.3.6 Dureza

A Tabela 15 apresenta os valores de dureza para as ligas Ti-SMo, Ti-10Mo,

Ti-15Mo e Ti-20Mo, apo6s as dopagens com trés diferentes concentragdes de oxigénio.

Tabela 15 - Dureza Vickers (HV) das ligas do sistema Ti-Mo apds as trés dopagens com oxigénio.

Dureza (HV) Ti-SMo Ti-10Mo Ti-15Mo Ti-20Mo
#3 293,7+1,2  354,1+3,1 3534+23  266,8+2,2
#4 293,1£2,5 402 t£2 353,6£3,5 262,6+2,2
#5 278,8+4,9  350,2+2,1 353 £3.,5 268,8 £3,9

Com as dopagens com oxigénio, para a liga Ti-5Mo, nas condigdes (#3) e
(#4), observa-se um aumento na dureza com relagdo a condicao #2, de 263 HV (Tabela
12), para 294 HV e 293 HV, respectivamente. Esse aumento pode ser atribuido a
realizagdo de resfriamento rapido apos a dopagem, induzindo a formacgao da fase o™, que
possui um nivel de dureza maior do que o da fase a"“: Na condi¢do (#5) observou-se um
decréscimo no nivel de dureza (279 HV), pois como observa-se nas micrografias
apresentadas na Figura 38 e Figura 39, ha uma maior divisdo entre as fases, regioes de
uma Unica fase, deste modo, o local onde a endentagao foi realizada possuia uma fragao
maior da fase o, explicando a diminui¢do no nivel de dureza para esta condigao.

A liga Ti-10Mo nas condicOes #3 e #5 apresentam praticamente a mesma
morfologia, conforme pode ser observado nas micrografias apresentadas na Figura 40 e
Figura 41, sendo assim seus niveis de dureza sao muito proximos, 354 HV e 350 HV,
respectivamente. A liga Ti-10Mo#4 possui um elevado nivel de dureza (402 HV). Isso
pode ser explicado pelo fato de que a liga nesta condi¢do possui predominancia da fase
B, conforme observado nas micrografias apresentadas. Esta fase possui niveis de dureza

mais elevados quando comparados aos das fases o e a”, devido ao efeito de

endurecimento por solucao solida.
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Com relacdo a liga Ti-15Mo, apos a primeira dopagem com oxigénio,
condi¢do #3, houve uma considerdvel diminui¢do no valor de dureza (353 HV), pois
ndo se observa a presenga da fase o nas micrografias desta condi¢do. A morfologia da
liga Ti-15Mo na condigdo #4, que possui dureza de 354 HV, e na condigao #5 (353 HV)
sao muito semelhantes a da condigdo #3, o que explica a proximidade nos valores de
dureza. Evidenciando que a diminui¢do no valor de dureza ndo pode ser atribuida a
concentragdo de oxigé€nio, mas sim a realizacdo do resfriamento rapido realizado apds a
dopagem com oxigénio.

Apos a primeira dopagem com oxigénio na liga Ti-20Mo, condicao #3,
houve uma diminuicao consideravel no valor de dureza (267 HV) quando comparado ao
da liga Ti-20Mo#2 (359 HV). Com a realizacdo das outras duas dopagens, condi¢des #4
e #5, os valores permaneceram muito proximos (263 HV e 269 HV, respectivamente),
evidenciando que a diminuicdo no valor de dureza nao pode ser atribuida a
concentragdo de oxigénio, mas sim a realizacdo do resfriamento rapido apds a dopagem

com oxigénio, que diminui a estabilidade da fase f.

5.3.7 Moédulo de Elasticidade DiniAmico

A Figura 44 apresenta o grafico do modulo de elasticidade dinamico como
fun¢do da temperatura para a liga Ti-5Mo apds as dopagens com trés diferentes
concentracdes de oxigénio (condigdes #3, #4 e #5). Pode ser observado um
comportamento tipico em experimentos dinamicos, que ¢ a diminui¢do do modulo com
o aumento na temperatura [NOWICK, 1972]. Esse fendomeno ¢ caracteristico da maioria

dos metais, pois possuem um amolecimento natural com o aumento da temperatura.
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Figura 44 - Médulo de elasticidade da liga Ti-5Mo ap06s as trés dopagens com oxigénio.
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Para analisar o efeito do oxigénio no modulo de elasticidade, tem-se um
grafico do modulo de elasticidade da liga Ti-SMo em funcdo da concentracdo de
oxigénio (% em peso), mostrado na Figura 45. O resfriamento rapido realizado apos as
dopagens com oxigénio aumenta a fracdo volumétrica da fase o, conforme observado
nas micrografias apresentadas na Figura 38 e Figura 39. Esta fase possui valores de
modulo maiores do que a fase a”, aumentando assim o valor do mddulo na liga Ti-5Mo
da condi¢do #2 (81 GPa) para a condicdo #3 (93 GPa). Com as dopagens seguintes,
houve um aumento na concentragdo de oxigénio, que ¢ um elemento a-estabilizador, o
que contribui para um aumento na fracdo volumétrica da fase o, aumentando o valor do
modulo de elasticidade de 93 GPa (condigdo #3) para 95 GPa (condicdo #4), e em
seguida, para 105 GPa (condicao #5).
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Figura 45 - Modulo de elasticidade da liga Ti-5Mo em fung@o da concentracdo de oxigénio (% em peso).
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A Figura 46 apresenta o grafico do médulo de elasticidade como fungdo da
temperatura para a liga Ti-10Mo apds as dopagens com trés diferentes concentragdes de
oxigénio (condicdes #3, #4 e #5). Observa-se a diminui¢do do moédulo com o aumento
na temperatura, comportamento tipico em experimentos dinamicos [NOWICK, 1972].
Esse fenomeno ¢ caracteristico da maioria dos metais, pois possuem um amolecimento

natural com o aumento da temperatura.
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Figura 46 - Modulo de elasticidade da liga Ti-10Mo apds as trés dopagens com oxigénio.
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Para analisar o efeito do oxigénio no médulo de elasticidade da liga Ti-
10Mo, tem-se um grafico do modulo de elasticidade em fung¢do da concentracdo de
oxigénio (% em peso), mostrado na Figura 47.

A liga Ti-10Mo#4 possui um elevado valor de modulo de elasticidade (105
HV) quando comparado aos das ligas na condi¢cdo #3 (97 GPa) e na condicao #5 (90
GPa). Isso pode ser explicado pelo fato de que a liga na condicdo #4 possui
predominancia da fase P, conforme observado nos resultados de difragdo de raios X
(Figura 35) e nas micrografias apresentadas (Figura 40 e Figura 41). Esta fase possui
maior modulo de elasticidade quando comparada a fase a”, no sistema Ti-Mo, de acordo
com a literatura. A liga Ti-10Mo nas condigdes #3 e #5 apresentam morfologia
semelhante, conforme pode ser observado nas micrografias apresentadas, porém
acredita-se que a liga na condigdo #5 possui uma fracdo volumétrica da fase o maior do
que na condicdo #3, obtendo assim um menor modulo de elasticidade, pois de acordo
com Zhou e colaboradores (2008) as fases tém diferentes valores de modulo de
elasticidade, e o0 mddulo de ligas com mais de uma fase ¢ determinado principalmente

pelo valor e a fragdo volumétrica de cada fase constituinte.



112

Figura 47 - Modulo de elasticidade da liga Ti-10Mo em funcdo da concentragdo de oxigénio (% em
peso).
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A Figura 48 e Figura 49 apresentam os graficos do modulo de elasticidade
como fung¢do da temperatura para as ligas Ti-15Mo e Ti-20Mo, respectivamente, apds as
trés dopagens com diferentes concentragdes de oxigénio (condigdes #3, #4 e #5). Pode
ser observado um comportamento tipico em experimentos dindmicos, que ¢ a
diminui¢do do moddulo com o aumento na temperatura [NOWICK, 1972]. Esse
fendmeno ¢ caracteristico da maioria dos metais, pois possuem um amolecimento

natural com o aumento da temperatura.
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Figura 48 - Modulo de elasticidade da liga Ti-15Mo apds as trés dopagens com oxigénio.
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Figura 49 - Médulo de elasticidade da liga Ti-20Mo apds as trés dopagens com oxigénio.
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Para analisar o efeito da adicdo de oxigénio no modulo de elasticidade das
ligas Ti-15Mo e Ti-20Mo, tem-se um grafico do médulo de elasticidade em fungdo da
concentragdo de oxigénio (% em peso), mostrado na Figura 50 e Figura 51,

respectivamente.

Figura 50 - Moddulo de elasticidade da liga Ti-15Mo em fungdo da concentragdo de oxigénio (% em
peso).
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Figura 51 - Modulo de elasticidade da liga Ti-20Mo em funcdo da concentragdo de oxigénio (% em
peso).
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O valor do médulo de elasticidade estd relacionado com as forgas de atragao
e repulsdo entre os atomos, a medida que se introduz oxigénio intersticial, aumenta o
volume da cela unitaria, aumentando a distdncia de equilibrio entre os atomos,
diminuindo a intensidade das ligagdes, e o valor do mddulo tende a diminuir [GEETHA,
2009]. Com a realizagdao da dopagem seguida de resfriamento rapido na liga Ti-15Mo#3
(69 GPa) e Ti-20Mo#3 (85 GPa), o valor do médulo de elasticidade aumentou com
relacdo a Ti-15Mo#2 (64 GPa) e a Ti-20Mo#2 (93 GPa), devido a realizacdo do
resfriamento rapido apos a dopagem com oxigénio. Com o aumento na concentragao de
oxigénio ocorreu um aumento na distncia entre os atomos. A medida que se aumenta a
concentracdo de oxigénio, essa distdncia de equilibrio aumenta e, consequentemente,
diminui o modulo de elasticidade nas condi¢des #4 e #5 das ligas Ti-15Mo (65 GPa e
63 GPa) e Ti-20Mo (84 GPa e 75 GPa), devido a esta diminui¢do na intensidade das

ligagdes.
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5.4  Avaliacio das propriedades mecanicas obtidas por ensaios de tracao.

A avaliacdo mecanica das ligas Ti-5Mo, Ti-10Mo e Ti-20Mo foi baseada
em ensaios de tracdo uniaxial a temperatura ambiente. Os ensaios foram realizados para
obtencdo do limite de resisténcia, limite de escoamento (0,2 offset), modulo de
elasticidade e alongamento. Para apresentacdo dos resultados no texto foi escolhida uma
curva como representativa do comportamento mecanico de cada liga.

Os corpos de prova da liga Ti-15Mo sofreram um atraso na preparagao e
ndo puderam ser confeccionados a tempo.

A Figura 52 mostra o comportamento das curvas tensdo versus deformagao
para a liga Ti-SMo apds recozimento e as trés dopagens com oxigénio, ¢ a Tabela 16 os

respectivos valores das propriedades mecanicas obtidas a partir do grafico.

Figura 52 - Curvas tensdo versus deformagdo para a liga Ti-5SMo apds tratamento térmico ¢ apos as trés
dopagens com oxigénio.
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Tabela 16 - Propriedades mecanicas da liga Ti-5Mo nas condi¢cdes apds recozimento e apds as trés
dopagens com oxigénio.

Propriedades Mecénicas Ti-5Mo

#2 #3 #4 #5

Limite de Resisténcia a

667,9 + 21,2 762,8 + 8,0 732,1+ 11,6  770,7+4,8
Trac¢ao (MPa)

Tensao Limite de
581,1+ 16,9 697,7+553 606,7+194  649,9+0,1
escoamento (MPa)

Moédulo de Elasticidade
144,8 £ 1,4 139,6 £ 1,9 136,4 + 6,1 139,1 £3,5

(GPa)
Reducao em area (%) 21,2+ 3,1 12,1£2,0 25,9454 6,0+0,9
Alongamento
94+1,5 7,0+1,9 43+1,5 42 +0,7
(%)

De acordo com Zhou e colaboradores (2008), a fase martensita a” exibe o
menor limite de resisténcia quando comparada as outras fases em ligas de Ti, e isso esta
relacionado com as caracteristicas da martensita o, que ¢ uma fase ,,mole*, com uma
boa ductilidade.

Analisando-se os valores das propriedades mecanicas da liga Ti-5Mo nas
quatro condigdes especificadas, observa-se um aumento na resisténcia mecanica e no
limite de escoamento apds a primeira dopagem com oxigénio (condicdo #3), e
observando o grafico mostrado na Figura 52, observa-se uma diminui¢do da ductilidade
do material. Isso pode ser explicado pelo fato de que, apds o resfriamento rapido
realizado com a dopagem, houve um aumento na fragdo volumétrica da fase a™.
Considera-se que as alteracOes na resisténcia a tragdo destas ligas sdo devido as
alteragdes microestruturais causadas pelos tratamentos térmicos realizados. Os valores
apds as duas dopagens posteriores com oxigénio permaneceram proximos aos da
condigdo #3. Com relagdo ao moddulo de elasticidade, ndo se observam variagdes
significativas devido a adi¢ao de oxigénio.

A Figura 53 mostra o comportamento das curvas tensdo versus deformacao
para a liga Ti-10Mo apds recozimento e as trés dopagens com oxigénio, e a Tabela 17

os respectivos valores das propriedades mecanicas obtidas a partir do grafico.



118

Figura 53 - Curvas tensdo versus deformacao para a liga Ti-10Mo apds tratamento térmico e apos as trés
dopagens com oxigénio.
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Tabela 17 - Propriedades mecénicas da liga Ti-10Mo nas condigdes apos recozimento e apds as trés
dopagens com oxigénio.

Ti-10Mo

Propriedades Mecanicas
#2 #3 #4 #5

Limite de Resisténcia

a Tracao (MPa)

903,1 £12,1 1024,8£30,3 1051,9+16,1 1068,5+31,2

Tensiao Limite de
824,4+9.9 986,8+ 7,7 1010,6 £ 4,6 1037,9+ 10,3

escoamento (MPa)

Moédulo de
149,8 £3,1 128,2+ 4,4 124,2+0,1 130,8 £3,4
Elasticidade (GPa)
Reducio
16,6 £8.,5 3,0£0,6 2,6 0,1 32+0,8
em area (%)
Alongamento
6,4+1,3 1,9+0,1 1,6 +0,4 1,3+0,1
(%0)

Com relagdo aos valores das propriedades mecanicas da liga Ti-10Mo nas
quatro condigdes especificadas, observa-se um aumento na resisténcia mecanica e no

limite de escoamento apos as dopagens com oxigénio. As dopagens com oxigénio



119

induziram a formagdo da fase o a partir dos contornos de grao, aumentando assim a
resisténcia mecanica destas ligas. Oxigénio em maior concentragcdo interage com as
discordancias, dificultando a movimentacao das mesmas [GENG, 2011]. Também apds
a primeira dopagem observa-se uma diminuicdo na ductilidade das ligas com maior
concentragdo de oxigénio e maior concentragdo de fase o, o que ndo ¢ desejavel para
aplicagdes biomédicas. Apos as dopagens com oxigénio observa-se uma diminui¢ao do
modulo de elasticidade.

Kim e colaboradores (2008) observaram em seus estudos em ligas de Ti-Nb
contendo oxigénio, que este possui um papel significativo na diminui¢do no
alongamento e no aumento do limite de escoamento destas ligas.

A Figura 54 mostra o comportamento das curvas tensdo versus deformacao
para a liga Ti-20Mo apo6s recozimento e as trés dopagens com oxigénio, ¢ a Tabela 18

os respectivos valores das propriedades mecanicas obtidas a partir do grafico.

Figura 54 - Curvas tensdo versus deformagdo para a liga Ti-20Mo apoés tratamento térmico e apos as trés
dopagens com oxigénio.
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Tabela 18 - Propriedades mecénicas da liga Ti-20Mo nas condi¢cdes apos recozimento e apos as trés
dopagens com oxigénio.

Ti-20Mo
Propriedades Mecénicas

#2 #3 #4 #5

Limite de Resisténcia a

Trac¢ao (MPa)

757,5+0,4 778,6 £9,6 779,9£0,3 788,1 £ 14,3

Tensdo Limite de 755,3+£1,9 776,9 £ 8,6 774,3£0,9 786,3 £15,6

escoamento (MPa)

Médulo de Elasticidade 1122+1,7 1113+24  1132+21  1095+1,9
(GPa)

Reducio
243 +6,0 20,4 +9,1 32,7+42 18,1 +4,1
em area (%)

Alongamento

(%)

4,6 £0,7 5,8+£0,8 11,1 +£3,0 25109

As ligas de Ti com 20 % em peso de Mo apresentam baixo limite de
escoamento e boa ductilidade, relacionados com a presenga da fase 3, que possui maior
ductilidade do que as outras fases com menor simetria. A fase f ¢ mais estavel e seu
processo de deformagdo ocorre por escorregamento dos planos. Analisando-se os
valores das propriedades mecéanicas da liga Ti-20Mo nas quatro condigdes
especificadas, observa-se um leve aumento na resisténcia mecanica com a adicao de
oxigénio, pois O oxigénio em maior concentragdo interage com as discordancias,
dificultando a movimentagdo das mesmas, sendo a condicdo que apresenta melhora das
propriedades mecanicas, porém a condicdo #5, que apresenta maior resisténcia

mecanica, € a condi¢do que apresenta menor ductilidade.
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6. CONCLUSOES

As amostras das ligas Ti-5Mo, Ti-10Mo, Ti-15Mo e Ti-20Mo foram
produzidas em um forno a arco-voltaico e os lingotes submetidos ao
forjamento rotativo a quente. Foram submetidas a um tratamento térmico de
homogeneizacao e dopagens com oxigénio. A cada diferente tratamento
térmico realizado, foi efetuada a caracterizagdo destas ligas, e também uma
andlise do comportamento mecanico por medidas de dureza, modulo de

elasticidade dinamico por espectroscopia mecanica e ensaios de tragao.

Os valores encontrados na analise quimica destas ligas estdo em concordancia
com o valor nominal das mesmas, mostrando a qualidade e boa

homogeneidade das ligas produzidas.

Nas medidas de difragdo de raios X e pelas micrografias apresentadas,
verifica-se que a estrutura cristalina do sistema Ti-Mo ¢ sensivel a
concentragdo de Mo. A liga Ti-5Mo possui estrutura a”, a liga Ti-10Mo
mostra a presenca da fase o’ e a retengdo parcial da fase 3, e as ligas Ti-15Mo
e Ti-20Mo possuem estrutura predominantemente . Na liga Ti-15Mo,
condicdo #2, observa-se a presenca da fase a”. A adicdo de oxigénio nao
alterou de maneira significativa a estrutura das ligas Ti-5Mo e Ti-15Mo.
Apds a primeira dopagem com oxigénio na liga Ti-10Mo, observa-se o
surgimento da fase a”. Com relacdo a liga Ti-20Mo, observou-se uma

pequena diminui¢do no tamanho dos graos apds a primeira dopagem.

Pelas medidas de densidade, pode-se observar um aumento na densidade das
ligas com o aumento da concentracdo de Mo. Nao houve variacdo expressiva

da densidade das ligas com a adigdo de oxigénio.

Os valores de dureza encontrados para as ligas do sistema Ti-Mo sdo
superiores ao do Ti cp. O recozimento diminuiu o nivel de dureza da liga Ti-

5Mo e da liga Ti-10Mo, aumentou o nivel de dureza da liga Ti-15Mo e da Ti-
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20Mo. Apo6s as dopagens com oxigénio, observa-se um aumento na dureza da
liga Ti-5Mo. Para a liga Ti-10Mo, os valores apds as dopagens
permaneceram proximos a condi¢do (#2), e houve um aumento consideravel
no nivel de dureza da liga na condicao #4. Apds as dopagens com oxigé€nio

nas ligas Ti-15Mo e Ti-20Mo, observa-se uma diminui¢do no nivel de dureza.

A liga Ti-5Mo apresenta o mais baixo modulo de elasticidade quando
comparada as ligas Ti-10Mo e Ti-20Mo. A liga Ti-10Mo possui um alto
moédulo de elasticidade por possuir uma mistura entre as fases o"‘e . A liga
Ti-15Mo apresentou o menor médulo dentre as ligas estudadas. Apods as
dopagens com oxigénio nas amostras da liga Ti-5Mo, os valores do mddulo
de elasticidade aumentaram com o aumento da concentracdo em peso deste
elemento. A liga Ti-10Mo#4 possui um elevado valor de moédulo de
elasticidade quando comparado aos das ligas na condi¢do #3 e #5; a liga Ti-
10Mo nas condigdes #3 e #5 apresentam morfologia semelhante (fases o, o
e B), com predominancia da fase a”. Com relacdo as ligas Ti-15Mo e Ti-

20Mo, a introducao de oxigénio diminuiu o moédulo de elasticidade.

Analisando-se os valores das propriedades mecanicas da liga Ti-5Mo nas
quatro condicdes especificadas, observa-se um aumento na resisténcia
mecanica e no limite de escoamento apds a primeira dopagem com oxigénio e
uma diminui¢do da ductilidade. Os valores apos as duas dopagens posteriores
com oxigénio permaneceram proximos aos da condi¢do #3. Com relagdo ao
modulo de elasticidade, ndo foram observadas variagdes expressivas devido a
adicdo de oxigénio. Com relacdo aos valores das propriedades mecanicas da
liga Ti-10Mo observa-se um aumento na resisténcia mecanica, no limite de
escoamento e diminui¢cdo na ductilidade apos as dopagens com oxigénio e
uma diminuicao do médulo de elasticidade. As ligas de Ti com 20 % em peso
de Mo apresentam baixo limite de escoamento e boa ductilidade e um

aumento na resisténcia mecanica com a adi¢ao de oxigénio.

A adicdo de oxigénio diminuiu de maneira consideravel o modulo de
elasticidade de ligas do sistema Ti-Mo do tipo B: Ti-15Mo e Ti-20Mo, o que

¢ desejavel quando se trata de ligas para aplicagdes biomédicas. Este
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elemento em maior concentracdo aumentou a resisténcia mecanica das ligas,
pois ele atua como uma barreira para a movimentagdo das discordancias;
porém diminuiu a ductilidade destes materiais. A liga Ti-SMo apresentou

baixo modulo de elasticidade, baixa dureza e alta resisténcia mecanica.
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7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Andlise dos difratogramas de raios X pelo Método de Rietveld para
quantificar a fracdo volumétrica das fases presentes nas ligas do sistema Ti-

Mo e a variacao destas fragdes devido a adi¢ao de oxigénio;

e Ensaios de fadiga nas ligas do sistema Ti-Mo para avaliar o efeito da adi¢ao

de oxigénio;

e Estudo eletroquimico das ligas do sistema Ti-Mo contendo oxigénio
intersticial para verificar a influéncia deste elemento no potencial de

corrosao desse sistema.
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