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TRABACHINI, T.Z. Caracterizacao das ligas experimentais do sistema binario ti-15mo
visando aplicacfes biomédicas. 2012. 44 f. Trabalho de Graduacdo (Graduagdo em
Engenharia de Materiais) - Faculdade de Engenharia do Campus de Guaratinguetd,
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RESUMO

Por apresentarem excelentes propriedades mecanicas, resisténcia a corrosao ¢
biocompatibilidade, muitas pesquisas véem sendo realizadas com relacao a aplicagdes
biomédicas das ligas de titanio. O presente trabalho tem como objetivo o estudo da liga
experimental do sistema binario Ti-15Mo, no estado bruto de fusdo e apos tratamento térmico
de homogeneizacdo, solubilizagdo e calcinagdo (simulando condi¢cdes empregadas para
crescimento de nanotubos) visando aplicagdes biomédicas. As amostras foram obtidas por
fundicao dos componentes em um forno arco voltaico com atmosfera inerte de argdénio. Apds
a obtencdo da liga, a mesma foi tratada termicamente em trés diferentes tratamentos térmicos,
sendo eles a homogeneizagdo, solubilizacao e a simulagdo de calcinagdo. As fases presentes

foram avaliadas por difracdo de raios-X, microscopia 6tica e por ensaio de microdureza.

PALAVRAS-CHAVE: Ligas de Ti-15Mo, Biomateriais, Tratamento térmico,

Caracterizagao Microestrutural.



TRABACHINI, T.Z. Characterization of experimental alloys of the binary ti-15mo
system seeking biomedical applications. 2012. 46 f. Graduate Work (Graduate in Materials
Engeneering) - Faculdade de Engenharia do Campus de Guaratinguetd, Universidade Estadual

Paulista, Guaratingueta, 2012.

ABSTRACT

As they have excellent mechanical properties, corrosion resistance and biocompatibility,
much research has been conducted with respect to biomedical applications of titanium alloys.
This work aims to study the experimental system binary alloy Ti-15Mo, in the raw state of
fusion and heat treatment after homogenization, solubilization and calcination (simulating
conditions employed for nanotube growth) targeting biomedical applications. Samples were
obtained by casting the components in an electric arc furnace with inert atmosphere of argon.
After obtaining the alloy, it was heat treated at three different heat treatments, namely
homogenizing, calcining and simulation solubilization. The phases present were analyzed by

X-ray diffraction, optical microscopy and microhardness testing.

KEYWORDS: Ti-15Mo alloys, Biomaterials, Heat treatment, Microestructural
characterization.
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1. INTRODUCAO

Biomaterial ¢ definido como qualquer substancia ou combinagdo, de origem natural ou
sintética, que pode ser usada por qualquer que seja o periodo de tempo, aumentando ou

substituindo parcial ou totalmente qualquer tecido, 6rgao ou funcio do corpo.

Esses materiais podem ser classificados de acordo com sua origem, ou seja, se possuem
origem sintética ou origem natural. Os biomateriais considerados sintéticos sdo provenientes
de materiais sintéticos, como por exemplo, polimeros, compositos, ceramicos ¢ metalicos. Ja
os biomateriais considerados naturais sao provenientes de partes doadora do proprio individuo
ou de partes provenientes de outros organismos. A Figura 1 representa a classificagao dos

biomateriais em sintéticos ou naturais.

Biomateriais
[
Biomateriais Sintéticos
(Artificiais) Biomateriais Naturais
Metais, Ceramicos Colageno e Elastina

Polimeros e Compdsitos

Figura 1- Classificagio dos Biomateriais (Adaptado de VALLET-REGI et al., 2004)

Geralmente os biomateriais sintéticos quando sdo inseridos no osso, estdo encapsulados
por uma capsula fibrosa, que pode impedir uma osseointegracdo correta comprometendo a
estabilidade da protese. (GODLEY; STAROSVETSKY; GOTMAN, 2004).

Os biomateriais possuem outra classificagdo que ¢ ligada diretamente com a resposta do
organismo apos a sua inser¢cdo. Podem ser classificados em: biotolerantes, bioativos e

bioreabsorvivies (GEETHA et al.; 2009). Nos biotolerantes forma-se uma cépsula que nao



adere a superficie do implante, ja nos bioativos existe a formagao de tecido 6sseo ao redor do
implante. Abaixo segue o Tabela 1 com a classificagdo dos biomateriais de acordo com a

resposta do organismo.

Tabela 1: Classificagdo dos biomateriais de acordo com a resposta do organismo.

CLASSIFICACAO RESPOSTA EXEMPLOS

Formacgao de tecido
Poli-tetrafluoretileno
o conectivo fino (0,1-
Materiais (PTFE);
) 10um) e a capsula ndo ‘
biotolerantes poli-metilmetacrilato

adere a superficie do ]
(PMMA), Ti, CoCr
implante

Formagao de tecido

0sseo em torno do
Materiais Biovidro, fosfato de
o implante e fortemente
Bioativos calcio sintético
integrado com a

superficie do implante

o Acido polilatico, e
Materiais Substitui¢do por tecido o
] ) poliglicol; enxertos
bioreabsorviveis autologo
Osseos processados.

Ap6s a inser¢do do implante no organismo humano, uma série de reagdes ¢ provocada
pela interacdo do implante com fluidos corporeos, proteinas e células. Essas reacdes podem

ser observadas em diferentes intervalos de tempo na Figura 2 (Geetha et al., 2009).



implante moléculas de
agua

implante

superficie dos
atomos

moléculas de

& fludo
corpéreo

proténas
denaturadas
(amarelo)

Figura 2: Reagdes do organismo em diferentes intervalos de tempo.

Biomateriais metalicos geralmente sao empregados para restaurar a funcao de tecidos
duros, sendo utilizados em jungdes, ossos artificiais, coroas e implantes dentarios, como

mostrados na Figura 3 (HO,2005).

|

Figura 3: Diversos tipos de implantes metalicos.

Titanio e suas ligas vém sendo empregados como biomateriais, por apresentarem
excelente biocompatibilidade, elevado modulo de elasticidade, elevada resisténcia a corrosao
e boas propriedades mecanicas, estas extremamente dependentes do balango entre as fases
presentes (HO, 1999;0LIVEIRA, 2006). A resisténcia a corrosdo ganha destaque quando se
toca no assunto de substitui¢do de tecidos duros ou jungdes no corpo humano, pois existem

fluidos extremamente agressivos no interior do corpo humano.



Uma das ligas de titdnio que teve um grande destaque foi a liga Ti-6Al-4V, por
apresentar as caracteristicas anteriormente citadas, porém estudos comprovaram que os ions
livres de Aluminio e Vanadio eram prejudiciais e podiam causar doengas
neurolégicas(KUMAR, 2008; WATANABE;TOPHAM,2004;WALKER,1998), entdo novas
ligas foram desenvolvidas com elementos que ndo eram toxicos, entre esses elementos estao o
nioébio, tantalo, zirconio, molibdénio e ferro(GEETHA,2009;KURODA,1998).Com a
utilizacdo desses elementos novas ligas surgiram, entre elas podemos citar a Ti-6Al-7Nb ,Ti-
5Al1-2.5Fe,Ti-13Nb-13Zr,  Ti-29Nb-13Ta-4,6Zr, entre outras (KURODA, 1998;
NIINOMI,2003;TOKAJI, 1998).

Ligas o+f apresentam boa resisténcia a corrosdo, biocompatibilidade e boas
propriedades mecanicas, porém as ligas B levam vantagem, pois suas caracteristicas podem
ser controladas através de tratamentos térmicos como solubilizacdo, envelhecimento
(KARASEVSKAYA, 2003). Devido ao titanio possuir duas formas alotropicas, os
tratamentos térmicos realizados nas ligas sdo baseados nas transi¢cdes de fases que ocorrem no
durante o aquecimento e o resfriamento das mesmas, sendo assim segundo SZKLINIARZ,
2003 através de tratamento térmico ¢ possivel produzir mudangas estruturais desejaveis e

mudancas nas propriedades.

1.1 Objetivos Especificos

A partir do exposto esse trabalho tem com objetivo principal o estudo da liga
experimental do sistema binario Ti-15Mo, no estado bruto de fusdo e apos tratamento térmico
de homogeneizagdo, solubilizagdo e calcinagdo (simulando condi¢cdes empregadas para

crescimento de nanotubos) visando aplicacdes biomédicas.
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2. REVISAO DA LITERATURA

2.1 Titanio

O Titanio mostrado na Figura 4 ¢ um elemento muito conhecido pela sua excelente
resisténcia a corrosao, biocompatibilidade e pelas notaveis propriedades mecanicas. Sua
excelente resisténcia a corrosao deve-se a formagdo de uma camada passiva de 6xido de
titanio (Ti02) de aproximadamente 2mm-10mm a partir do momento em que sua superficie

entra em contato com o oxigénio.

Figura 4: Elemento titanio.

4

E um elemento que estd presente em diversos minerais, sendo proveniente
principalmente do rutilo e da ilmenita. Apresenta baixa densidade, quando puro ¢ facilmente
trabalhado,devido a sua elevada ductilidade e além disso, quando puro ¢ tdo resistente quanto
ao ferro. Quimicamente, ¢ um dos elementos de transicao da tabela periddica, pois possui a
camada d incompleta, o que torna possivel combinar-se com diversos elementos formando
solucdes solidas substitucionais.

Possui uma temperatura de fusdo de 1668° C e ponto de ebuli¢do de 3287 °C,
apresentando em sua forma elementar até a temperatura de 882°C uma estrutura hexagonal
compacta (o) € a temperaturas superiores apresenta uma estrutura ctbica de corpo centrado

(B). (LIU, 2001).
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O Titanio ¢ o quarto metal mais abundante na crosta terrestre, ultrapassado somente
pelo ferro, aluminio e magnésio, porém sua aquisicdo se torna cara devido a dificuldade do
seu processamento. (BIELER, 2005). Abaixo segue Tabela 2 com algumas propriedades do

titanio nao ligado:

Tabela 2- Propriedades do titanio ndo ligado.

Numero atomico 22
Peso atomico 7,9 g/mol
Temperatura estrutura cristalina o (HC) 882 °C
Temperatura estrutura cristalina B (CCC) Superiores a 882° C
Densidade 4,54 g/cm3
Ponto de fusao 1668 °C
Ponto de ebulicao 3287 °C
Entalpia de fusao 15,45 kJ/mol
Calor especifico 520 J/kgK
Condutividade térmica 19,2 W/mK
Modulo de elasticidade o 105 GPa
Tensao limite de escoamento o 692 MPa
Limite de resisténcia a tragao o 785 MPa
2.2 Molibdénio

Por ser um material com elevada resisténcia mecanica ¢ quando ligado com outros
constituintes apresenta um aumento na resisténcia a corrosao, faz com que o molibdénio seja
significativamente utilizado na fabricacao de ligas ferrosas e nao-ferrosas.

E um metal com aspecto branco prateado e assemelha-se muito com o tungsténio,
possui um ponto de ebulicdo muito alto, chegando a aproximadamente 5560 °C o que
dificulta o seu uso nas industrias.

As principais aplicagdes do molibdénio voltam-se para materiais cujas necessidades sao
aumentar a resisténcia mecanica e a corrosao € também no proposito de melhorar desempenho
a elevadas temperaturas, sendo assim ¢ utilizado no processamento de ligas,exemplificadas
pela fabricacdo de automoveis e avides. No Tabela 3 estdo localizadas maiores informagdes

sobre o molibdénio nao ligado:
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Tabela 3- Propriedades do molidénio nao ligado.

Numero atdmico 44
Peso atdmico 95,94 g/mol
Densidade 10,2 g/cm3
Ponto de fusao 2610 °C
Ponto de ebulicao 5560 °C
Entalpia de fusao 37,48 klJ/mol
Calor especifico 250 J/kgK
Condutividade térmica 138 W/mK

2.3 Classificacdes das Ligas de Titanio

As ligas de titanio sdo classificadas de acordo com as fases presentes em sua
microestrutura ¢ ha 5 categorias de classificacdo das ligas: alfa(a), pseudo-alfa(a’), beta(p),
pseudo-beta(p’) e por fim ligas alfa+beta (a+p).(WEISS 1999)

Com relacdo aos elementos de liga para o titanio, ha trés categorias: estabilizadores a,
estabilizadores B e neutros. Os estabilizadores o sdo responsaveis por estabilizar a fase o nas
ligas de titanio, e esses elementos sdo representados pelo aluminio, oxigénio, nitrogénio e
carbono.Ja os estabilizadores B estabilizam a fase B e s@o representados principalmente por
elementos como o molibdénio, o vanadio, o tantalo e o nidbio.

Existem materiais que s3o considerados importantes elementos de liga para a
constituicdo das ligas de titanio, entre eles podem ser citados o aluminio, o molibdénio,
vanadio entre outros. O aluminio por formar com o titdnio solu¢des sdlidas, que aumentam a
resisténcia e também diminuem a densidade; o molibdénio e o vanddio por serem os
principais estabilizadores da fase B, sendo assim conferindo uma maior resisténcia.

Abaixo segue o Tabela 4 com os principais elementos de liga e os efeitos que eles

causam na estrutura e nas propriedades das ligas. (BIELER, 2005)



Tabela 4- Influéncia dos elementos de liga.

Elemento de Liga Quantidade Efeitos na estrutura e
(% peso) propriedades
Aluminio (Al) 2 até7 Alfa estabilizador,
endurecedor por solugdo
solida,reduz a densidade,
melhora resisténcia a
oxidacao
Cobre (Cu) 2até 6 Beta estabilizador

Hidrogénio (H)

Ferro (Fe)

Molibdénio (Mo)

Nickel (Ni)

Oxigénio (O)

Tantalo (Ta)

0,008 até 0,02

2 ate 20

0,1 até 0,4

eutetdide,melhora a
soldabilidade, ae B
endurecedor

Beta estabilizador eutetoide,
elemento intersticial

Beta estabilizador eutetoide

Beta estabilizador isomorfo,

endurecedor moderado por
solucdo sélida da fase 3

Beta estabilizador eutetoide

Alfa estabilizador, elemento
intersticial

Beta estabilizador isomorfo

2.3.1. Ligas a

As ligas a apresentam uma menor capacidade de serem conformadas, por serem

13

constituidas pela fase alfa, que apresenta uma estrutura cristalina hexagonal (HC). Essas ligas

possuem de baixa a média resisténcia mecanica, boa tenacidade ao entalhe, boa ductilidade e

excelentes propriedades mecanicas em temperaturas criogénicas, porém nao podem ser

tratadas termicamente como as ligas beta e ligas alfatbeta e consequentemente ndo sao

soldaveis (SCHAEFFER, 2006).

Os elementos alfa estabilizadores sdo aqueles que estabilizam a fase alfa, ou seja,

aumentam a faixa de temperatura na qual essa fase ¢ estavel. Podem ser classificados de duas

maneiras diferentes: substitucionais e intersticiais. Os substitucionais sdo representados pelo

aluminio e pelo galio, j& os intersticiais sdo aqueles que favorecem o endurecimento por
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solugdes solidas e aumentam a resisténcia a corrosdo, como por exemplo, o oxigénio,

nitrogénio e o carbono (SMITH, 1993).

2.3.2. Ligas pseudo-alfa (a’)

As ligas pseudo-alfa sao aquelas que apresentam em sua microestrutura tanto a fase o
quanto a fase B, porém a quantidade de B presente ¢ muito pequena, devido a adigdo de uma
pequena quantidade de no maximo 2% do peso da liga de B estabilizadores (BIELER, 2005;
SEMIANTIN 1999).

Essas ligas apresentam boa soldabilidade, elevada resisténcia a tracdo, em torno de
900MPa ,baixa ductilidade e alto modulo de elasticidade, além disso, possuem elementos [3
estabilizadores que aumentam a faixa de temperatura de ocorréncia a+f e permitem que essas

ligas sejam trabalhadas a quente.(WEISS 1999).

2.3.3. Ligas a+f

Por possuirem em sua composigao tanto alfa estabilizadores quanto beta estabilizadores,
as ligas o+f apresentam um conjunto de caracteristicas das ligas a e das ligas , como por
exemplo, boa conformabilidade, resisténcia a fadiga a frio e por serem termicamente trataveis.
Em contrapartida, ha uma deficiéncia dessas ligas, pois resultam em uma notoéria fragilidade a
altas temperaturas. (SCHAEFFER, 2006).

As ligas Ti-5Al-2,5Fe e Ti-6Al-7Nb foram desenvolvidas na Europa, para aplicacdes
médicas e odontologicas na década de oitenta (WANG, 1996). Também a liga Ti-6Al-4V tem
sido amplamente empregada como material para implantes cirargicos em fungdo da
combinacdo de sua excelente biocompatibilidade, resisténcia a corrosdo e propriedades
mecanicas (KURODA et al. 1998; KOHN, 1998). No entanto, diversos autores tém
questionado a presenga do aluminio e vanddio, uma vez que a liberagdo de ions desses
elementos tem sido associada a doengas como mal de Alzheimer e inflamacdes nos tecidos,

respectivamente (IKEDA et al., 2002; LIN et al. 2002).
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2.3.4. Ligas pseudo-p e ligas p

As ligas pseudo-p e B sdo ricas em J estabilizadores, que no resfriamento impedem a
formagdo da martensita.Com relagdo a A estabilizadores, essas ligas apresentam menores
quantidade desse elementos em relacdo as ligas a e a+B .

As ligas B apresentam um modulo de elasticidade menor quando comparadas com as
ligas a e as ligas a+f, devido as primeiras possuvrem estruturas cibicas de corpo centrado
(CCC) enquanto que as ligas o apresentam uma estrutura cristalina hexagonal (HC)
(NIINOMLI, 2012). Ja a frio e a quente, as ligas  tém boa resisténcia a fadiga, porém podem
ser facilmente contaminadas pela atmosfera (SCHAEFFER,2006). Quando comparadas com
as ligas o+p, as ligas f apresentam uma desvantagem com relagdo a sua densidade, ou seja,
ligas a+p possuem uma densidade menor do que as ligas . Apos o tratamento térmico de
solubilizacdo essas ligas apresentam uma condicdo de 100% de fase P retida e
consequentemente apresentam boa ductilidade e boa tenacidade (DONACHIE, 1989).

Em ligas que apresentam em sua estrutura a fase [ metaestavel, ocorre a precipitacdo da
fase a durante o envelhecimento em temperaturas inferiores a temperatura transus, (450 a 650
°C) j4 em ligas que apresentam a fase P estavel o endurecimento ndo pode ser obtido por
envelhecimento. (WEISS;SEMEATIN, 1998).

Tanto o molibdénio quanto o vanadio sdo os dois principais estabilizadores da fase f e
também s3o responsaveis pela maior resisténcia das ligas beta, esses elementos geralmente
sdo encontrados nessas ligas com teores entre 2 a 20% do peso. (BIELER, 2005)

Segundo Donachie (1989) o titdnio ndo apresenta a formagdo de componentes
intermetalicos com os elementos [ estabilizadores, geralmente esses elementos diminuem a
temperatura transus fazendo com que a fase 3 seja estabilizada em temperaturas mais baixas.
Os elementos estabilizadores da fase B sdo classificados em dois grupos distintos: isomorfos e
eutetdides. O grupo isomorfo ¢ composto por materiais como o molibdénio, vanadio, tantalo e
niobio. Em contrapartida os B estabilizadores eutetdides sdo o cromo, manganés, ferro,
cobalto, niquel e cobre.(ANKEM e GREENE, 1999).

Conforme descrito por Aken e Greene(1999), em ligas B metaestaveis aonde ocorre a
precipitacdo da fase o homogeneamente, ocorre um aumento no limite de resisténcia e na

ductilidade da liga.
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Atualmente, novas pesquisas sdo realizadas com ligas P, as quais apresentam a
possibilidade de serem tratadas termicamente. O seu processamento pode ser controlado de

maneira mais eficaz e assim resultar numa melhor produtividade. (KURODA, 1998).

2.4. Ligas de Ti-Mo

Devido a excelentes propriedades combinadas, como por exemplo, biocompatibiliadade,
resisténcia a corrosao e boas propriedades mecanicas, a liga Ti-6Al-4V vem sendo a mais
utilizada durante um longo periodo na composicdo de implantes ortopédicos.(NIINOMI,
1998; KUMAR, 2008), porém o vanadio ¢ o aluminio acabam soltando ions no organismo
que se ultrapassarem certos limites podem causar doengas neuroldgicas, como por exemplo o
Alzheimer.

Com a finalidade de se evitar esses problemas neuroldgicos, estd sendo desenvolvida
uma série de estudos sobre ligas B e suas aplicagdes como material ortopédico, devido a sua
grande biocompatibilidade mecanica (KUMAR, 2008).Sistemas binarios como o Ti-Ta e Ti-
Mo vem sendo desenvolvidos para essas novas aplicagoes.

Conforme estudado por Ho et al.(1999), o sistema binario Ti-Mo apresenta variacdes de
fase e variagdes de propriedades de acordo com a quantidade de molibdénio presente na liga,
devido a temperatura ambiente esse sistema binario apresentar uma extensa faixa onde tanto a
fase a quanto a fase P estdo presentes.Sendo assim, ligas que apresentam em sua composi¢ao
de 3 a 5% de molibdénio sua estrutura cristalina ¢ hexagonal, fase o’, ja nas ligas com um teor
de molibdénio superior a 10% a fase presente € a 3 e sua estrutura cristalina ¢ cubica de corpo
centrado.Na faixa de 6% de molibdénio a fase ¢ o’ e o’ e também estdo presentes as duas
estruturas cristalinas, tanto a hexagonal quanto a ortorrombica.Quando tém-se 7,5% de

molibdénio resulta numa estrutura cristalina ortorrdmbica, fase a’’.
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Figura 5- Diagrama de fases Ti-Mo.

Segundo NAG et al. o sistema binario Ti-15Mo ¢ uma das ligas mais promissoras.Suas
propriedades e caracteristicas podem ser modificadas de acordo com as necessidades que se
tém por tratamentos térmicos, aonde através dos mesmos podem ser mudadas a macro e
microestrutura além das fases presentes.

Desta forma, o principal objetivo de um tratamento térmico ou termomecanico ¢
transformar uma microestrutura inicial em uma microestrutura que apresente um balango

adequado de propriedades mecanicas para uma determinada aplicagao.

2.5 Tratamentos Térmicos das ligas de titanio

Em ligas de titdnio que apresentam em sua microestrutura a fase 3, ¢ possivel a
realizacdo de tratamentos térmicos afim de: reduzir as tensdes residuais provenientes do
processo de fabricacdo; para obter a maxima eficiéncia com relagdo a ductilidade, a facilidade
de usinar e a estabilidade dimensional; aperfeicoar propriedades como resisténcia a fluéncia
em altas temperaturas, resisténcia a fratura e resisténcia a fadiga (BIELER, 2005).

Os tratamentos térmicos mais utilizados para ligas de titdnio sdo: recozimento,
solubilizacdo, témpera e envelhecimento ou revenimento. O seu planejamento esta fortemente

ligado a fatores como tamanho da amostra e as propriedades que se deseja

atingir(FREITAS,2005).
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Segundo BIELER et al. (2005) os resultados que os tratamentos térmicos apresentam nas ligas
sdo totalmente dependentes da historia das fases presentes e de suas concentragdes no volume,
portanto a realizagdo do mesmo tratamento térmico em ligas que possuem diferentes
composicdes, podem apresentar variacao de resultados.

A temperatura de realizagdo dos tratamentos térmicos ¢ de grande importancia para o
desenvolvimento das ligas e essas temperaturas devem ser baseadas na temperatura de
transformagdo o+p/B, pois uma pequena variagdo nesta temperatura pode alterar
drasticamente a microestrutura e as propriedades das ligas.
Existem duas maneiras de se determinar a temperatura -transus, uma das maneiras ¢ pela
técnica de andlise metalografica e a outra forma ¢ por analise térmica diferencial, porém a
técnica de andlise térmica diferencial ¢ mais precisa econdmica e rapida do que a andlise

metalografica (FREITAS,2005).

2.5.1 Alivio de tensdes

O alivio de tensdes ¢ um tratamento térmico que ndo modifica a microestrutura do
material, mas ¢ muito utilizado para a remoc¢ao de tensdes residuais provenientes do processo
de fabricacao do material.

As tensoes residuais desequilibradas podem ocasionar distorgdes e também problemas
em ligas que possam sofrer fragilizagdo por hidrogénio (BIELER, 2005), portanto sua
remocdo favorece a estabilidade da forma e ajuda na eliminagdo de condi¢cdes desfavoraveis
como, por exemplo, a perda de resisténcia ao escoamento.

Este tratamento térmico consiste no aquecimento da amostra de titdnio fundido em
atmosfera inerte a temperaturas entre 700 e 850 ° C por até duas horas e sua realizagdo em
ligas de titdnio ndo produz efeitos adversos com relagdo a resisténcia mecanica e a
ductilidade. A relagdo do tempo com a temperatura nesse tratamento ¢ um fator muito
importante, pois em tempos mais baixos sdo utilizadas temperaturas mais altas, ja em tempos

mais longos temperaturas mais baixas sao utilizadas.A relagdo entre o tempo e a temperatura

esta ilustrada na Tabela 5.(METALS HANDBOOK, 19710)
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Tabela 5- Alivio de tensoes ( Adaptado Donachie, 1998)

Classificacéao da Liga Temperatura (°C) Tempo (h)
Ti comercialmente puro 480 — 595 0,25 -4
o 540 — 700 0,25-4
a+p 480 — 640 0,5-1
B 675 — 815 0,25-2

O resfriamento pode ser realizado ao ar ou dentro do forno.

Para o alivio das tensdes as ligas devem ser mantidas em temperaturas suficientemente
altas, mas nao podem causar uma precipitacao indesejavel em ligas A+B ou ndo podem deixar
de produzir uma recristaliza¢ao indesejavel em ligas que apresentam apenas uma fase em sua
microestrutura.

A velocidade com que o resfriamento € realizado ndo ¢ um fator critico, porém sua
uniformidade se torna importante, principalmente no intervalo de 315 a 480°C (DONACHIE,
1989). Resfriamento com agua e 6leo deve ser evitado, pois podem induzir o surgimento de
tensdes residuais provenientes de resfriamentos acelerados em diferentes partes da peca,
portanto resfriamentos ao ar ou dentro dos fornos sdo os mais indicados para esse tipo de

tratamento térmico.

2.5.2 Recozimento

O tratamento térmico de recozimento embora seja um tratamento com uma menor
possibilidade de controle do que a solubilizagdo e o envelhecimento e também apresente uma
maior variabilidade de resultados, ¢ utilizado nas ligas de titdnio com a finalidade de aumentar
a tenacidade a fratura, a ductilidade a temperatura ambiente, a estabilidade dimensional e
promover uma melhora na usinabilidade a altas temperaturas. (BIELER, 2005; FREITAS,
2005). Em ligas B muitas vezes o recozimento ¢ utilizado como tratamento térmico final, pois

proporciona um bom equilibrio de propriedades.
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Segundo BIELER et al (2005) as ligas alfa e ligas a+f3 apresentam temperatura de
recozimento na faixa de 700 a 900 °C, enquanto que nas ligas [} essa faixa de temperatura ¢ de
690 a 815 °C.

A estabilidade térmica das ligas o+ ¢ dependente das transformacdes na fase P, pois
quando resfriada a partir da temperatura de recozimento a fase  pode se transformar e em
alguns casos, dependendo das condig¢des existentes essa fase pode dar origem a uma fase
intermedidria conhecida como Omega. Devido a este fato anteriormente citado faz-se
necessario um tratamento de recozimento para produzir uma fase § estavel que seja resistente

a transformagdes quando o material for solicitado em altas temperaturas de servigo.

Existem trés principais tipos de recozimento: recozimento de laminagdo; recozimento de
recristalizacdo; recozimento para a obtencao da fase beta. O recozimento de laminagdo ¢
utilizado em materiais laminados e por nao se tratar de um recozimento pleno pode deixar
marcas de microestrutura trabalhada a frio ou a quente em produtos que foram muito
deformados. O tratamento de recozimento de recristalizacdo € utilizado para aumentar a
tenacidade a fratura e consiste no aquecimento da liga até temperaturas superiores do campo
bifasico de o+, mantendo-se a liga nessa temperatura por um determinado tempo seguido de
um resfriamento muito lento. J& o recozimento para a obtencdo da fase [ consiste no
aquecimento da liga até temperaturas superiores a P-transus, seguido de um resfriamento
lento. A Tabela 6 apresenta uma variedade de ligas de titdnio com suas respectivas

temperaturas e tempos de recozimento.

Tabela 6-Tempos e temperaturas de recozimento.

Liga Temperatura (°C) Tempo (h) Meio de Resfriamento
TiCp 650-750 1 até 2 Ar
Ti-5A1-2,5 Sn 720-845 1/6 até 4 Ar
Ti-8Al-Mo-V 790 1 até 8 Ar ou forno
Ti-6Al-4V 705-790 1 até 4 Ar ou forno
Ti-3A1-2,5V 650-750 1/2 até 2 Ar
Ti-7Al-4Mo 705-790 1 até 8 Ar

Ti-8Mn 650-760 1/2até 1  Forno até 450 °C e depois ar
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2.5.3 Solubilizagédo e Envelhecimento

E um tratamento térmico realizado em ligas o+p e B de titAnio com a finalidade de
aumentar a resisténcia mecanica e a ductilidade. Esse tratamento térmico geralmente ¢ feito
apos a realizagcdo de trabalhos mecanicos a fim de gerar melhores propriedades mecanicas
(INFOMET, 07/11/12).Sua realizagdo em ligas de titdnio pode gerar um aumento na ordem de
30 a 50% na resisténcia mecanica, mas em materiais com uma area de secc¢ao transversal
muito grande os resultados ndo sdo satisfatorios.

Em ligas o+, faz-se o aquecimento da mesma até a temperatura de solubilizagao e
assim uma maior fracdo de fase B ¢ obtida. Para manter essa transformagdo ¢ realizado um
réapido resfriamento pds-solubilizagdo. Terminada a etapa anteriormente citada, faz-se o
envelhecimento e consequentemente a fase 3 instavel ¢ decomposta. Existem casos em que,
juntamente com a fase 3, estd presente a fase martensitica (a’) que também ¢ decomposta.
Nesse tratamento a relacdo da temperatura de solubilizagdo com as propriedades se faz
presente, pois uma alteracdo na temperatura de solubilizacdo das ligas a+f ocasiona uma
mudanca no percentual de fase § presente e consequentemente a resposta que essa liga tera ao
envelhecimento sera diferente.

Em ligas B a solubilizagdo seguida de envelhecimento provoca uma transformacao
parcial de B em a, que fica dispersa na fase . Essa microestrutura formada permite que niveis
de resisténcia iguais ou superiores aos de ligas o+ envelhecidas sejam atingidos. Em ligas de
titdnio o envelhecimento é considerado como a etapa final para a obtengdo de uma resisténcia
mecanica elevada. O envelhecimento ¢ um tratamento térmico, no qual as ligas de titanio sdo
aquecidas até uma faixa de temperatura compreendida entre 425 a 650 C, com a finalidade de
decompor a fase } supersaturada ocasionada pela témpera. Quando realizado adequadamente
proporciona a liga tratada alta resisténcia mecanica e ductilidade razoavel.

O envelhecimento em ligas que ndo apresentam em sua microestrutura a fase f ¢
realizado em temperaturas de 565 a 595 C durante 8 horas, ja em ligas aonde somente a fase §
¢ encontrada este tratamento € realizado em temperaturas entre 425 a 595 C e seu tempo pode
ser de 4 a 100 horas.A Tabela 7 representa alguns tempos e modos de resfriamento para os

tratamentos de solubiliza¢cao e envelhecimento.
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Tabela 7- Solubilizag@o e Envelhecimento (Adaptado Donachie 1998).

Solubilizacéo
Liga Temperatura (°C) Tempo (h) Resfriamento
o 980 —1010 1 Ar, 6leo ou 4dgua
a+p 845 -970 1 Ar ou agua
B 690 — 925 0,25—-1 Ar ou agua

Envelhecimento

Liga Temperatura (°C) Tempo (h)
o 565 — 595 8
o+ 480 — 760 2-8
B 425 -595 4 —-100

2.5.4 Tempera

Para as ligas a+f um fator de extrema importdncia ¢ a taxa com que ocorre o
resfriamento de uma liga que foi aquecida até a temperatura de solubilizacdo e o seu efeito em
propriedades como resisténcia mecanica e ductilidade. Se a taxa de resfriamento for muito
baixa ocorrerda a decomposicdo da fase B e consequentemente os niveis de resisténcia
mecanica atingidos ndo serdo os esperados quando o envelhecimento for realizado. As ligas 3
podem ser temperaveis a partir da temperatura de solubilizacdo com ar contanto que as
propriedades mecanicas requeridas ao final do processo permitam, pois com o resfriamento
lento minimiza-se qualquer chance de ocorréncia de distor¢des. Alguns outros fatores também
influenciam na eficiéncia do tratamento térmico de témpera, entre eles podemos citar: o
tamanho da sec¢do onde ¢ realizada a témpera e o teor de elementos estabilizantes, ou seja,
em casos que a quantidade de elementos estabilizadores da fase & ¢ muito elevada sdo obtidos
melhores resultados de resisténcia mecanica.

Ligas o+ geralmente sdo resfriadas em agua, salmoura 5% ou ainda por solugdo de
soda caustica, pois com a utilizagdo desses meios de resfriamento ¢ possivel manter a fase 3

obtida pelo tratamento térmico de envelhecimento (BIELER, 2005).
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Geralmente quando se fala de resfriamento rapido, deve-se levar em conta também o
tempo de resfriamento. Em ligas o+ esse tempo deve ser de no maximo 7 segundos,
enquanto que em ligas § aonde a fase P esta bem estabilizada esse tempo pode chegar até 20

segundos.

2.6 Influéncias dos Elementos de Liga na Obtencao de Microestruturas e na
Microdureza em Ligas de Titanio

Existem alguns modos de se descrever uma liga, e um deles ¢ analisar as fases presentes
na microestrutura da mesma. A fase ¢ representada por uma area aonde a composi¢ao quimica
e a estrutura cristalina sdo iguais.

Segundo WATAHA (2000) a fase das ligas ¢ responsavel por determinar propriedades
como biocompatibilidade, resisténcia a corrosdo entre outras, pois a fase € quem ird interagir
com o meio biologico e devido a essa interagdo € que serdo determinados os elementos que
serdo liberados pela liga. Outro fator relevante e a relagdo do tamanho do grdo com as
propriedades fisicas das ligas, como por exemplo, graos menores melhoram a porcentagem do
alongamento, nao afetando a tensao limite de escoamento. (WATAHA, 2000).

HO et al.(1999) analisaram como a concentragdo de molibdénio influenciava na
formacao da microestrutura da liga.Com teores de molibdénio entre 6 a 7,5% do peso da liga,
constataram a presenca de uma microestrutura martensitica acicular de fase a”, ja com teores
de molibdénio iguais ou superiores a 10%, observaram que a fase  foi predominante. Outro
fato relevante observado pelos autores foi com relanyo a microdureza apresentada pelas
ligas.As ligas com teores entre 6 a 7,5% foram as que apresentaram os menores valores de
microdureza.

Em GORDIN et al.(2004) foram feitos estudos da microestrutura e da microdureza da
liga Ti-12Mo-5Ta. Os autores constataram que essa liga apresentou em sua microestrutura a
fase B, devido a presenca de elementos [ estabilizadores, como por exemplo, o molibdénio e o
tantalo. Com relagdo a microdureza, ficou evidenciado que a liga apresentou resultados mais
elevados de microdureza quando comparada com os valores apresentados na literatura para o
titdnio comercialmente puro. Este fato foi relacionado com a presenga de menores graos na
microestrutura da liga estudada.

Em HO et al (2008) foi estudado a influéncia da concentracdao de Zr nas propriedades do

sistema bindrio Ti-Zr.Os autores variaram a concentracdo de Zr entre 10 a 40% do peso da
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liga e observaram que quanto maior o conteudo de Zr , maior foi a formagdo de uma estrutura
acicular martensitica, devido a diminuicdo da temperatura inicial de formacdo da estrutura
martensitica.

Em KANG et al. (2009) foram feitos estudos com a finalidade de avaliar a influéncia
das concentragdes tanto de Ag quanto de Cu. Ficou constatado que independentemente da
concentragdo de Ag e de Cu usada a fase presente na liga era a a, as concentragdes de Ag e

Cu s6 influenciavam na espessura ¢ na extensao da fase.

2.7 Dureza

Ao falar de dureza de uma liga, leva-se em conta a capacidade que a mesma tem de nao
ser desgastada e nem desgastar dentes e restauragdes dos materiais ou aparelhos que estdo
sendo usados para a medi¢ao dessa propriedade.

Segundo CRAIG e POWERS (2004), ligas com dureza Vickers inferior a 125 Kg/mm?2
apresentam grande possibilidade de serem desgastadas, ja ligas com dureza superior a
340Kg/mm?2 podem acabar desgastando os dentes antagonistas.

Nos processos existentes de fundicao de ligas de titanio ou s6 mesmo na fundi¢cdo do
titdnio, pode ocorrer a contaminacdo da superficie com oxigénio dando origem a uma camada
que pode aumentar os valores de dureza, quando comparados com os valores de dureza em
camadas mais profundas (LAUTENSCHLANGER;MONAGHAM, 1993).

Em ROCHA et al. (2006), foram estudados os efeitos dos tratamento térmicos nas
microdureza do Ti cp e da liga Ti-6Al-4V.Os autores constataram que na liga Ti-6Al-4V
ambos os tratamentos afetaram a dureza da liga; ja com relagdo ao Ticp somente o segundo
tratamento térmico influenciou na propriedade de dureza.

Em KICUCHI et al.(2003) conforme eram aumentados os teores de Cu em ligas Ti-Cu,
os valores de microdureza também ficavam maiores.Os teores de Cu foram entre 0,5 a 10%
do peso da liga.

No sistema binario Ti-Ag a microdureza da liga varia de acordo com a concentragdo de
Ag. Um estudo realizado variando as concentragdes de Ag entre 0,5 a 4,5% constatou que
conforme a concentracdo de Ag na liga aumenta, os valores de microdureza também
aumentam. Este aumento na microdureza se torna mais significativo em concentragdes de Ag

superiores a 3,5% do peso da liga (OH; SHIM; KIM, 2005).
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3. MATERIAIS E METODOS

Para a obtengdo das amostras foram seguidas as seguintes etapas, como representado no
fluxograma abaixo:

Bruto de fusdo

Homogeneizado

Solubilizado

Fora do forno ‘ Dentro do forno
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3.1 Obtencao das ligas

As amostras foram obtidas a partir do titanio comercialmente puro e do molibdénio, de
acordo com a quantidade proposta (Ti-15Mo). Para a esterilizagdo e limpeza dos materiais,
tanto o titdnio quanto o molibdénio foram cortados em pequenos pedagos e colocados em uma
solu¢do formada por 50 ml de acido sulfurico, 20 ml de acido fluoridrico, 20 ml de acido
nitrico e 10 ml de 4gua destilada.

Terminada a limpeza dos materiais, ambos foram pesados em uma balanga analitica
conforme a Figura 6 de acordo com a proporcao indicada para a formacao da liga. A etapa da
pesagem ¢ de vital importancia para obtencdo adequada da liga.

Posteriormente a pesagem, a amostra foi colocada dentro de um forno alto voltaico, com
eletrodo nao consumivel de tungsténio e atmosfera inerte como ilustrado pela Figura 7 e

disposta dentro de um cadinho de cobre como mostrado pela Figura 8.

Figura 6- Balanca analitica utilizada da medi¢ao dos pesos dos constituintes das ligas.
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Figura 7- Forno utilizado para a obtencao das ligas.

Figura 8 — Disposic¢ao das amostras dentro do forno.

Colocada a amostra dentro do cadinho, o forno foi fechado e a purga foi realizada
visando deixar dentro do forno uma atmosfera inerte de gas argonio. Dento do forno o
eletrodo de tungsténio funciona como um citodo enquanto que o cadinho de cobre funciona
como um anodo, entdo para fundir o material colocado no cadinho abriu-se um arco entre o
catodo e o anddo através da ativagao por um pedal, o qual ¢ ligado a uma fonte retificadora. O
forno apresenta também um fole que além de flexivel, ¢ rosquedvel permitindo assim uma

fundi¢do homogénea em todos os pontos da amostra.
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Depois de fundida a amostra, esperou-se um determinado tempo, até que o forno e a

amostra estivessem relativamente frios e a amostra foi retirada.

3.2 Homogeneizagao

Terminada a etapa de fundi¢do, a amostra obtida foi levada & um forno tipo mufla
modelo FV-2 EDG, como mostrado na Figura 9 para a realizagdo do tratamento térmico de
homogeneizagdo segundo estudo de DONACHIE (1989). A amostra foi colocada dentro do
forno e dentro deste forno uma atmosfera inerte foi feita também com gas argonio para evitar
a contaminacdo da amostra. Posteriormente a amostra foi aquecida at¢ 1000 °C com a
finalidade de remover tensdes residuais provenientes do processo de fabricagdo acima

descrito.

Figura 9 — Forno tipo mufla utilizado para a realizagdo dos tratamentos térmicos.

3.3 Solubilizagéo

Terminada a etapa de homogeneiza¢do da amostra, a mesma foi colocada novamente
em um forno tipo mufla modelo FV-2 EDG e aquecida até aproximadamente 1000°C por duas
horas, em seguida a amostra foi retirada do forno e instantaneamente jogada em um recipiente

com agua com gelo.
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3.4 Calcinagéo

Apods a realizacdo do tratamento térmico de solubilizacdo, duas amostras foram
colocadas em forno EDC-3P modelo 7000, como mostrado na Figura 10, sendo aquecidas até
a temperatura de 450 °C por 1 hora. Posteriormente uma das amostras foi retirada do forno,
sendo resfriada a temperatura ambiente e a outra amostra foi deixada dentro do forno tendo

um resfriamento menos acelerado.

=i
e D
S e

Figura 10 — Forno utilizado para o reaquecimento das amostras.




30

4. CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL

4.1 Difracédo de Raio-X

A analise de difra¢do de Raios-X foi realizada em um equipamento Rigaku Gieger-Flex,
como mostrado na Figura 11, situado no Departamento de Engenharia de Materiais,

UFSCAR-SP.

Figura 11-Equipamento utilizado para a analise de difracdo de raio-x.

As amostras utilizadas para o ensaio foram seccionadas em tiras e as analises por
difratometria de raios X foram feitas utilizando radiacdo Ka do cobre (comprimento de onda
de 15,42 nm), com varredura em um intervalo de 10° < 20 < 100°. Calculou-se entdo as
distancias interplanares (d) dos planos difratados das amostras por meio da Lei de Bragg, nA =

2.d.senb, e comparou-se com as analises realizadas por ZHOU et al. (2005).

4.2 Microscopia Otica

Com a finalidade de analisar as transformagdes microestruturais em cada etapa do
processo acima descrito, as amostras foram analisadas. Resultados microscopicos foram
obtidos apds a fusdo, homogeneizagdo, solubilizagdo revenimento e normalizacdo. Essas

analises foram realizadas no microscopio optico, modelo Nikon Epiphot 200, situado no
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Departamento de Engenharia de Materiais da Faculdade de Engenharia de Guaratingueta
(FEG).

Para a analise microestrutural se fez necessario a sec¢ao transversal das amostras em
uma maquina de corte com disco diamantado ISOMET Buehler modelo 4000, representada
pela Figura 13. Em seguida as amostras foram embutidas em uma resina especial para ndo
interferir em parametros da andlise. Apés o embutimento foi realizada a metalografia das
amostras, que consistia no lixamento das mesmas em lixas de carbeto de silicio (SiC) com
diferentes granulometrias. As lixas estdo representadas na Figura 14 e apresentavam
granulometrias de 600, 1200, 1500 e 200. Terminada a etapa acima descrita, as amostras
foram polidas na Politriz modelo DPU 10, representada pela Figura 15, com um pano especial
(OP-Chem) e acido oxalico 5%. Apds o polimento as amostras foram atacadas com um
reagente composto por Sml de Acido Fluoridrico, 10 ml de Acido Nitrico e 85 ml de agua

para revelar a microestrutura.

Figura 13 — Isomet Buehler 4000.
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Figura 15 — Politriz utilizada na preparacao das amostras.

4.3 Microdureza

O ensaio foi realizado em um microdurdémetro Shimadzu modelo HMV 2T, situado no
Laboratério de Polimeros da Faculdade de Engenharia de Guartinguetd. As amostras foram
perfuradas com a utilizacdo de um penetrador Vickers diamantado com forma piramidal de
base quadrada com angulo de 136° entre planos. Foram realizadas em 3 diferentes regides da
amostra 5 medidas de dureza, totalizando 15 medidas por amostra. Os resultados foram

fornecidos pelo proprio aparelho, medindo-se a diagonal das mossas produzidas nos corpos de
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prova. Para a obtencdo dos resultados de dureza Vickers foram realizadas as médias da
medidas em cada corpo de prova.

Para a analise da microdureza se fez necessario a sec¢do transversal das amostras em
uma maquina de corte com disco diamantado ISOMET modelo 4000. Em seguida as amostras
foram embutidas em uma resina especial para ndo interferir em pardmetros da andlise. Apos o
embutimento foi realizada a metalografia das amostras, que consistia no lixamento das
mesmas em lixas de carbeto de silicio (SiC) com diferentes granulometrias. As lixas
apresentavam granulometrias de 600, 1200, 1500 e 2000. Terminada a etapa acima descrita,
as amostras foram polidas na Politriz modelo DPU 10, com um pano especial (OP-Chem) e
acido oxalico 5%. Apds o polimento as amostras foram atacadas com um reagente composto
por 5ml de Acido Fluoridrico, 10 ml de Acido Nitrico e 85 ml de 4gua para revelar a

microestrutura.
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5. DISCUSSAO DOS RESULTADOS

5.1 Fases e Morfologia no Estado Bruto de Fuséo

A Figura 16 representa a microestrutura da liga Ti-15Mo no estado bruto de fusdo.
Nota-se a forma¢do de uma estrutura 3 ao longo de toda a amostra e também a presenga de

graos grandes. Outro fato relevante ¢ a auséncia da fase o’.

Figura 16 — Microestrutura da liga Ti-15Mo no estado bruto de fusdo.

5.2 Fases e Morfologia Ap6s o Tratamento de Homogeneizacéo

Observando a Figura 17, percebe-se que a amostra apresenta uma estrutura 3 ao longo
de sua extensdo, como era esperado para uma liga com presenca de elementos de liga beta

estabilizantes e que teve resfriamento suficientemente lento para garantir difusao.
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Figura 17- Estrutura da amostra homogeneizada no aumento de 1000x.

5.3 Fases e Morfologia Ap6s Tratamento de Solubilizacdo

Através da analise das Figuras 18 e 19 nota-se a presenca de uma estrutura homogénea
ao longo de toda a extensdo da amostra, com graos definidos e uma estrutura martensitica
representada pela Figura 20. Consultando a bibliografia observamos que a estrutura
martensitica ndo aparece em ligas com teores de molibdénio superiores a 13%. Logo devemos

supor que houve a segregagdo de parte do molibdénio usado na fundigao.

Figura 18- Estrutura da amostra solubilizada no aumento de 50x.
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Figura 19-Estrutura da amostra solubilizada no aumento de 200x.

Figura 20- Estrutura da amostra solubilizada no aumento de 1000x.

5.4 Fases e Morfologia Apos Simulagdo de Calcinagdo

Um dos tratamentos de superficie correntes em ligas de titanio ¢ o crescimento de
nanotubos de 6xido de titdnio em sua superficie. Durante a realizagdo desse tratamento os
nanotubos sobre a liga sdo levados ao forno, aquecidos a 450 °C durante 1 hora, depois

resfriados dentro do forno.
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Esse tratamento térmico foi reproduzido para as ligas sem cobertura de nanotubo a fim
de investigar se existe varia¢ao na estrutura do metal durante o procedimento.

Observando a Figura 21, percebe-se a formagdo de grios grandes devido o
resfriamento lento, com estruturas dendriticas em seu interior. E importante notar que a

orientacdao das dendritas muda de um grao para o outro.

Figura 21- Estrutura da amostra resfriada dentro do forno no aumento de 100x.

Ainda com o intuito de observar a influéncia do proposto tratamento na estrutura da
liga, outra condi¢do foi realizada. Apds o aquecimento durante 1 hora a amostra foi resfriada
fora do forno, a temperatura ambiente. A estrutura dessa amostra pode ser observada pela

Figura 22.

Figura 22- Estrutura da amostra resfriada fora do forno no aumento de 100x.
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Fica evidente que apesar de a amostra ainda apresentar graos grandes, a diferenca na

taxa de resfriamento gera um crescimento muito menor da fase dendritica.

5.5 Microdureza

Com a intencdo de avaliar a dureza da liga Ti-15Mo submetida a diferentes
tratamentos térmicos foram realizados ensaios de microdureza. Foram analisadas 5 amostras,
sendo uma bruta de fusdao (BF), uma homogeneizada (H), uma solubilizada (S), uma aquecida
a 450 °C e resfriada fora do forno (TF) e outra resfriada dentro do forno (TD). O instrumento
utilizado para avaliar essa propriedade foi um microdurémetro modelo HMV 2T da
Shimadzu, com um penetrador de forma piramidal para microdureza Vickers. A carga
utilizada no ensaio foi de 100 gramas e o tempo de duracdo foi de 15 segundos para cada
medida.

Para cada amostra foram realizadas 15 penetragdes divididas em 3 regides distintas da

peca, sendo essas regides dispostas conforme a Figura 23.

| > [z
//’j

A

Figura 23- Representacao esquematica das regides avaliadas pelo microdurdmetro.

Os resultados obtidos estdo disponiveis na Tabela 8 e sdo os resultados médios obtidos
em cada regido, lembrando que em cada amostra foram realizadas 15 medidas, sendo 5

medidas em cada uma das 3 regides distintas.
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Tabela 8- Tabela com os valores médios da dureza em cada regido.

Amostras 12 Regido 22 Regido 3% Regido Média Desvio
BF 365,4 412,4 430,6 402,8 33,64
H 314,2 315,6 313,4 314,4 1,11
S 268 252,6 262,4 261 7,79
TD 569 560 569,6 569 5,37
TF 551 527,8 556,8 545,2 15,34

Analisando cada regido de uma mesma condicdo, verifica-se que o maior desvio
apresentado, ou seja, a condigdo que apresenta regides com caracteristicas mais distintas ¢ a
bruta de fusdo. Esse resultado ¢ bastante condizente, pois as demais condigdes foram
submetidas a tratamentos que buscam homogeneizar todo o seu volume.

Comparando uma condi¢dao com a outra, verificamos que a estrutura martensitica, apos
solubilizacdo, apresentou o menor valor médio de microdureza, enquanto o maior valor médio
foi encontrado nas duas pecas com presenga de martensita acicular, sendo que a condi¢cao TD

a qual apresentava maior concentracdo de martensita acicular ¢ a mais dura, pois essa

estrutura representa uma barreira ao deslocamento de discordancias.
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6. CONCLUSAO

E possivel concluir que a adicdo de molibdénio como elemento de liga é relevante na
formacdo de estrutura § no material e ¢ notavel que a concentragdo desse elemento altera a
fase obtida. Para tanto se deve garantir que ndo exista segregacdo de molibdénio, seja por
sucessivas fusdes no material bruto, ou por tratamentos térmicos subseqiientes.

No que tange a relagdo de tratamentos térmicos e alteracdes das caracteristicas da liga,
conclui-se que tanto a homogeneizagao quanto a solubiliza¢ao levam a formacao de estruturas
diferentes, sendo que apods solubilizagdo a microestrutura formada ¢ a de menor dureza, ou
seja, ¢ a fase preferivel para realizar-se conformacdo mecanica. Denotamos ainda que o
tratamento realizado como forma de simular as condi¢des utilizadas para crescimento de
nanotubos de oxido de titdnio ¢ responsavel pelo aparecimento de martensita acicular, uma
modificagdo estrutural que gera um aumento substancial da microdureza do material.

Finalmente, o trabalho de obtengdo e caracterizagdo de ligas de titdnio permitiu
extensa aquisicdo de conhecimentos, na area de metalurgia, tratamentos térmicos e
caracterizacdo de estruturas, passando pelos trés pilares da ciéncia dos materiais:
Propriedades, estrutura e processamento. Além de mostrar-se uma oportunidade de aplicagao

pratica desses conhecimentos.



41

REFERENCIAS

ANKEM, S.; GREENE, C. A. Recent developments in microstructure/property
relationships of beta titanium alloys. Material Science and Engineering A263, p. 127 - 131,
1999.

BIELER, T R; TREVINO, R M; ZENG, L. Alloys:Titanium. Michigan: Elsevier, 2005.

CRAIG, R.G; POWERS, J.M. Materiais dentarios restauradores. 11 ed. Sao Paulo:
Livraria Editora Santos, 2004, 704p.

DONACHIE Jr., M. J. Titanium a technical guide. ASM International, 1989.

FREITAS, Maria Cristina de Souza Rosa de. Caracterizacdo da Liga Ti-15Mo apds
tratamento termomecéanico.2005. 57 f. Dissertagdo (Mestrado) - Curso de Engenharia

Mecanica, Departamento de Engenharia Mecanica, Universidade de Taubaté, Taubaté, 2005.

Geetha, m., Singh, A.K., Asokamani, R., Gogia, A.K. Ti based biomaterials, the ultimate
choice for orthopaedic implants — A review. Progress in Materials Science, v. 54, n. 3, p.
397 - 425, maio. 20009.

GODLEY, R., STAROSVETSKY, D., GOTMAN, I. Bonelike apatite formation on
niobium metal treated in aqueous NaOH. Journal of Materials Science: Materials in
Medicine, Holanda, v.15, n.10, p.1073-1077, out. 2004.

GORDIN, D.M. et al. Development of a b-type Ti-12Mo-5Ta alloy for biomedical
applications: cytocompatibility and metallurgical aspects. Journal of Materials Science:
Materials in Medicine, v.15, p.885-891, 2004.

HO, W. F.; JU, C. P.; CHERN LIN, J. H. Structure and properties of cast binary Ti-Mo
alloys. Biomaterials. V20, p. 2115-2122, 1999.

HO, W.F. et al. Structure, mechanical properties, and grindability of dental Ti-Zr alloys.
Journal of Materials Science: Materials in Medicine, v.19, p.3179-3186, 2008.



42

KANG, D.K. et al. Properties of experimental titanium-silver-copper alloys for dental
applications. Journal of Biomaterials Research Part B: Applied Biomaterials, v.90 B, p.446-
451, 2009.

KIKUCHI, M. et al. Mechanical properties and microstructures of cast Ti-Cu alloys.
Dental Materials, v.19, p. 174-181, 2003.

KNOLL, P K; SCHAEFFER, L. Analise Microestrutural da liga de Titanio Ti-6Al-4V
Forjada a Quente. In: CONGRESSO BRASILEIRO DE ENGENHARIA E CIENCIA DOS
MATERIAIS, 17., 2006, Foz do Iguacu. Analise Microestrutural da Liga Ti-6Al-4V,
Forjada a Quente. Porto Alegre: Ufrgs, 2006. p. 1 - 12.

KUMAR, Setendra; NARAYANAN, T.s.n Sankara. Corrosion Behaviour of Ti-15Mo alloy
for dental implant applications. Journal Of Dentistry,Chennai, p. 500-507. 25 mar. 2008.

KURODA, D. et al. Design and mechanical properties of new B type titanium alloys for
implant materials. Materials Science and Engineering. A243, p.244-249, 1998.

LAUTENSCHLAGER, E.P; MONAGHAN, P. Titanium and titanium alloys as dental
materials. International Dental Journal, v. 43, p.245-253, 1993.

LIU, X., CHU, P.K., CHUANXIAN, D. Surface modification of titanium, titanium alloys,
and related materials for biomedical applications. Materials Science and Engineering R,
Nova York, v.47, n.3-4, p. 49-121, dez. 2004.

METALS HANDBOOK, ASM, 1971.

NIINOMI, M. Materials Science and Engineering A, v. 243, p. 231-236, 1998.

NIINOMI, M. Mechanical properties of biomedical titanium alloys. Materials Science and
Engineering A, v. 243, n.1-2 , p. 231 - 236, margo. 1998



43

NIINOMI, Mitsuo; NAKAI, Masaaki; HIEDA, Junko. Development of new metallic

alloys for biomedical applications. Acta Biomaterialia,Sendai, 26 jun. 2012. p. 1-16.

OH, K; SHIM, H; KIM, K. Properties of titanium- silver alloys for dental applications. J.
Biomed. Mater Res Parte B: Appl Biomater, v.74B, p.649-658, 2005.

OLIVEIRA, N.T.C. et al. Materials Science and Engineering A, v.452-453, p.727-731,
2007.

ROCHA, S.S. et al. Vickers hardness of cast commercially pure titanium and Ti-6Al-4V
alloy submitted to heat treatments. Brazilian Dental journal, v.17, p.126-129, 2006

SMITH, F. W. Structure and Properties of Engineering Alloys. McGraw-Hill, Inc., p. 433-
486, 1993.

VALLET-REGI, M., GONZALEZ-CALBET, J.M. Calcium phosphates as substitution of
bone tissues. Progress in Solid State Chemistry, v. 32, n. 1-2, p.1-31, 2004.

WALKER, P.R.; LE BLANC, J; SIKORSKA, M. Effects of aluminum and other cations
on the structure of brain and liver chromatin. Biochemistry, v.28, p. 3911-3915, 1998.

WATAHA, J. C. Biocompatibility if dental casting alloys: a review. Journal of Prosthetic
Dentistry. V.83, p.223-234, 2000.

WATANABE, I; TOPHAM, D.S. Tension Strength and elongation of laser — Welded Ti
and Ti-6Al-7Nb. J Biomed Mater Res. Part B: Appl Biomater. 71B: p46-51, 2004.

WANG, K., The use of titanium for medical applications in the USA. Materials Science
and Engineering. A213, p. 134-137, 1996.

LIN, D. J. et al. Structure and properties of Ti-7,5Mo-xFe alloys. Biomaterials, v.23. p.
1723-1730, 2002.



44

KOHN, D. H. Metals in medical applications. Solid State & Materials Science, p.309-316,
1998.

IKEDA, M. et al. Aging behavior of the Ti-29Nb-13Ta-4,6Zr new beta alloy for medical
implants. Metallurgical and Materials Transactions A, v. 33A , p. 487-493, 2002.



	CAPA
	FOLHA DE ROSTO
	FICHA CATALOGRÁFICA
	BANCA EXAMINADORA
	AGRADECIMENTOS
	RESUMO
	ABSTRACT
	SUMÁRIO
	1. INTRODUÇÃO
	1.1 Objetivos Específicos

	2. REVISÃO DA LITERATURA
	2.1 Titânio
	2.2 Molibdênio
	2.3 Classificações das Ligas de Titânio
	2.4. Ligas de Ti-Mo
	2.5 Tratamentos Térmicos das ligas de titânio
	2.6 Influências dos Elementos de Liga na Obtenção de Microestruturas e naMicrodureza em Ligas de Titânio
	2.7 Dureza

	3. MATERIAIS E MÉTODOS
	3.1 Obtenção das ligas
	3.2 Homogeneização
	3.3 Solubilização
	3.4 Calcinação

	4. CARACTERIZAÇÃO MICROESTRUTURAL
	4.1 Difração de Raio-X
	4.2 Microscopia Ótica
	4.3 Microdureza

	5. DISCUSSÃO DOS RESULTADOS
	5.1 Fases e Morfologia no Estado Bruto de Fusão
	5.2 Fases e Morfologia Após o Tratamento de Homogeneização
	5.3 Fases e Morfologia Após Tratamento de Solubilização
	5.4 Fases e Morfologia Após Simulação de Calcinação
	5.5 Microdureza

	6. CONCLUSÃO
	REFERÊNCIAS

