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RESUMO

MACEDO FILHO, V. G. de. Caracterizagdo mecanica de ligas do sistema Ti-
Zr para aplicacdo em implantes dentarios. 95 pags. Tese de Doutorado — Faculdade de
Engenharia Mecéanica, Universidade estadual Paulista, Campus de Bauru, 2022

Ligas de titanio sdo empregadas na fabricacdo de implantes na &rea biomédica
devido suas propriedades como biocompatibilidade e resisténcia a corrosdo em fluidos
corporeos, também boa resisténcia mecanica e baixo médulo de elasticidade. As ligas
mais adequadas contém elementos em solucéo sélida que melhoram suas propriedades,
além de diminuir sua temperatura de transformacdo de fase. O Zircdnio quando
adicionado ao Titanio, incrementa suas propriedades e atua como elemento estabilizador,
além da vantagem de ser considerado neutro. Neste trabalho foram produzidas amostras
de Ti-Zr com respectivamente 25, 50 e 75% em massa de Zr visando aplicagdes
biomédicas. As ligas foram produzidas por fusdo a arco em atmosfera inerte, conformadas
mecanicamente por “Cold Swaging” e homogeneizadas. A caracterizagdo de composi¢ao
quimica e estrutural foram feitas por Espectroscopia de Energia Dispersiva e por ensaio
de Difracdo de Raios X. As caracterizacdes Microestrutural e Mecanica foram realizadas
por meio de Microscopia Otica, Microscopia Eletronica de Varredura e ensaio
normalizado de Microdureza e Trac¢do Uniaxial. Os resultados obtidos comprovam boa
estequiometria e homogeneidade da liga. A analise estrutural indica a coexisténcia das
fases o € o’ com estrutura cristalina hexagonal compacta. Os resultados obtidos indicam
que concentracdes de Zr até cerca de 50% em massa proporcionam aumento na resisténcia
mecénica e pequena diminui¢do no mddulo de elasticidade. A partir de 50% em massa, 0
Zr diminui a resisténcia mecénica do sistema e aumenta levemente o modulo de
elasticidade. Para a concentracdo de 75% em massa ndo foi observado escoamento na
ruptura. O modulo de elasticidade na amostra Ti-25Zr ficou em 101,5GPa, valor
satisfatorio para a aplicacdo em implantes.

Palavras chaves: Ligas Titanio Zirconio, Conformacdo mecénica, “cold swaging”,
forjamento rotativo, implantes dentarios






ABSTRACT

MACEDO FILHO, V. G. de. Mechanical characterization of the Ti-Zr alloy for
application in dental implants. 95 pags. Doctoral Thesis - Faculty of Mechanical
Engineering, Paulista State University, Bauru campus, 2022.

Titanium alloys are used in the manufacture of implants in the biomedical area due to
their properties such as biocompatibility and corrosion resistance in body fluids, as well
as good mechanical strength and low elastic modulus. The most suitable alloys contain
elements in solid solution that improve their properties, in addition to lowering their phase
transformation temperature. Zirconium, when added to Titanium, increases its properties
and acts as a stabilizing element, in addition to the advantage of being considered neutral.
In this work Ti-Zr samples were produced with respectively 25, 50 and 75% by mass of
Zr aiming biomedical applications. The alloys were produced by arc melting in an inert
atmosphere, mechanically formed by “Cold Swaging” and homogenized. The
characterization of chemical and structural composition were performed by Energy
Dispersive Spectroscopy and by X-Ray Diffraction test. The Microstructural and
Mechanical characterizations were performed by means of Optical Microscopy, Scanning
Electron Microscopy and standardized test of Microhardness and Uniaxial Traction. The
results obtained show good stoichiometry and homogeneity of the alloy. The structural
analysis indicates the coexistence of the o and o' phases with a hexagonal compact crystal
structure. The results obtained indicate that concentrations of Zr up to about 50% by mass
provide an increase in mechanical strength and a small decrease in the modulus of
elasticity. From 50% by mass, Zr decreases the mechanical resistance of the system and
slightly increases the modulus of elasticity. For the concentration of 75% by mass, no
flow at rupture was observed. The modulus of elasticity in the Ti-25Zr sample was
101.5GPa, a satisfactory value for application in implants.

Key words: Titanium Zirconium alloys, Mechanical forming, “cold swaging”,
rotary forging, dental implants.
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1-INTRODUCAO

Em aplicacdes biomédicas de implantes, a liga Ti-6Al-4V é comercialmente bem
aceita devido ao seu baixo médulo de elasticidade (~110 GPa) e boa resisténcia mecanica
(LOPEZ et al, 2002 e NINOMI, 2003), no entanto pesquisas indicam que o Al e 0 V
podem causar efeitos citotoxicos. O V pode causar reacdes adversas em alguns tecidos
enquanto o Al pode causar disturbios neurologicos. (MORANT, LOPEZ et al, 2003;
OKAZAKI e GOTOHB, 2005).

A Dbusca por elementos de liga alternativos, assim cCOmMO NOVOS Processos
termomecanicos tem motivado muitos pesquisadores no desenvolvimento de novas ligas
de titdnio para aplicacGes biomédicas. As ligas biomeédicas do tipo  com Zr, por exemplo,
ndo causam efeito toxico ao organismo, possuem baixo modulo de elasticidade, boa
usinabilidade a frio e resisténcia mecanica semelhante as demais ligas.

A microestrutura, assim como as propriedades mecénicas dessas ligas estdo
diretamente relacionadas ao processamento termomecanico empregado durante a
fabricacdo dos implantes. A fase p metaestavel pode tornar-se dura e fragil, enquanto a
fase B estavel pode ser mais ductil (FURUHARA et al, 2001; KARASEVSKAYA et al
2003). O tratamento térmico de homogeneizagdo pode melhorar as propriedades por meio
do crescimento de grdos, no entanto dependendo da composicao e da taxa de resfriamento,
podem surgir precipitados alfa durante esse processo (SAUER e LUETJERING, 2001;
WEISS e SEMIATIN, 1998).

Por muito tempo o zirconio foi utilizado em revestimentos de reatores nucleares e
outras aplicacBes em engenharia quimica (ASM, 2003). E caracteristica do zirconio, além
da boa resisténcia mecanica e biocompatibilidade, a excelente resisténcia a corrosao,
superior a maioria das ligas ferrosas. Essas caracteristicas tornam o zirconio adequado
para fabricacdo de préteses para implantes odontolégicos.

O zircbnio, assim como o titanio, € um metal de transicao do grupo IVB, que possui
propriedades quimicas semelhantes as do titanio e, principalmente, facilidade em formar
solugdes solidas em ambas as fases do titdnio. Devido possuir a mesma valéncia e
diferenca de raio atdmico inferior a 9% (LIDE, 1999). Como elemento de liga, 0 zirconio
pode melhorar tanto a resisténcia mecanica quanto a corrosdo e ainda a
biocompatibilidade. Metalurgicamente, o zircdnio pode diminuir a temperatura de inicio
da transformagcdo da fase martensitica o’ (“Ms”) e também um pouco da temperatura de
fusdo, facilitando o processamento mecanico. (LEYENS e PETERS, 2003; HO et al,
2009).

A demanda por implantes dentéarios no Brasil e no mundo esta relacionado com o
envelhecimento da populagédo. O acesso aos implantes esta mais democratizado, hoje um
implante custa praticamente 1/5 do valor de 25 anos atras. Segundo o CFO, conselho
federal de odontologia, o numero de profissionais especialistas na realizacdo do
procedimento de implantes dentarios cresceu cerca de 260% ao ano no periodo entre 2004
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e 2008 e tem sido a area que mais cresce na odontologia. O setor cresce em média 15%
ao ano, sendo que o Brasil, hoje, é o segundo mercado mundial de implante atras apenas
dos EUA. ( https://saudedigitalnews.com.br/,01/02/2021).

Ja conforme a TRANSPARENCY MARKET RESEARCH (2018), a Europa lidera
0 mercado mundial de implantes seguida pelo EUA, e o crescimento maior ocorre na
regido Asia — Pacifico. Os implantes de titdnio e de zirconio sdo considerados dois
segmentos chaves nesse mercado com um crescimento anual de 7,9% até 2024 e um valor
total de mercado de 8,18 mil milhGes de ddlares. (http://www.apcd.org.br4 ,01/02/2021).

Neste contexto, essa pesquisa se fundamentard na produgdo de amostras de Ti-Zr
com respectivamente 25, 50 e 75% em massa de Zr visando aplica¢fes biomédicas. As
ligas serdo produzidas por fusdo a arco, conformadas mecanicamente por “Cold Swaging”
e homogeneizadas.

A caracterizacdo de composicao quimica e estrutural sera feita por Espectroscopia
de Energia Dispersiva e por ensaio de Difracdo de Raios X. As caracterizagOes
Microestrutural e Mecanica seréo realizadas por meio de Microscopia Otica, Microscopia
Eletrdnica de Varredura e ensaio normalizado de Microdureza e Tracdo Uniaxial.

Espera-se que os resultados comprovem boa homogeneidade nas liga produzidas.
A andlise estrutural tera por objetivo caracterizar as fases presentes e sera investigado
como as concentracdes de Zr em massa influem na resisténcia mecanica e no modulo de
elasticidade. Por fim, em tese, a conclusao sobre a viabilidade da aplicacdo de ligas do
sistema Ti-Zr em aplicacdo de implantes dentarios sera avaliada, em esséncia, sobre 0s
resultados das caracterizagdes mecanicas, estrutural e microestrutural obtidos.

1.1-Objetivo

Dentre os processos de conformagdo mecénica que podem ser adotados na
fabricacdo em escala comercial dos implantes dentérios, merece atencdo o processo de
“cold swaging”, ou forjamento rotativo a frio. Por meio de sucessivas conformacdes, esse
processo confere ao material alteragdes microestruturais que refletem no aumento da
resisténcia mecanica. As ligas com maior teor de Zr ndo tém sido amplamente
investigadas. Por isso para o presente trabalho foram selecionadas 3 ligas do sistema
binario Ti-Zr, especificamente as ligas Ti-25Zr, Ti-50Zr e Ti-75Zr, que apresentam maior
teor de Zr e abrangem mais amplamente o Sistema Ti-Zr.

Trata-se de pesquisa de investigacédo cientifica, que por meio da caracterizacao
estrutural, microestrutural e mecanica objetiva comprovar a viabilidade dessas ligas em
aplicacdes biomédicas de implantes dentarios.


https://saudedigitalnews.com.br/
http://www.apcd.org.br4/
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2-REVISAO DA LITERATURA

2.1-Biomateriais — historico

Biomateriais sdo tdo antigos quanto a propria historia do homem. Registros revelam
a utilizacdo de materiais para sutura ja a 4000 a.C. Placas metalicas para reparos em lesdes
no cranio ou na substituicdo de membros foram utilizadas pelos egipcios e também por
todo o império Romano até a idade meédia. (SILVER 1989; RIUS 1999).

Entretanto, a falta de conhecimentos conceituais relativos a infeccbes e reacoes
biolégicas foram determinantes para o fracasso dos primeiros implantes médicos.
(RATNER, 2004). O primeiro reparo de 0ssos fraturados com a utiliza¢éo de fios de ferro
em 1775 causou polémica devido as infeccdes causadas pelo implante. A tolerancia dos
tecidos aos fios metélicos de diversos materiais foi estudada em 1829 por J. Levert que
identificou, dentre os materiais disponiveis a época, o fio de platina como o de melhor
tolerancia. (LAING, 1979).

A distincdo entre inflamac&o devido a infeccéo e reacao aos implantes inaugurou a
era da moderna cirurgia asseptica em 1880 quando J. Lister suturou patas fraturadas com
fios de prata e métodos de cirurgia antiséptica. Placas de metal e parafusos para a
reparacao de ossos fraturados foram relatados por H. Hansmann em 1886. Pregos de aco
revestidos com ouro passaram a ser utilizados na Alemanha por volta de 1900. O principio
do conceito de biocompatibilidade teve inicio quando A. Lambotte, apds estudar
materiais nobres, recomendou 0 uso desses pregos para implantes devido sua resisténcia
mecanica e a corrosdao. O termo biocompatibilidade passou a ser usado mais tarde.
(LAING, 1979).

Ainda, conforme Laing (1979), o relato de A. A. Zierold sobre implantes metélicos
em cachorros em 1924 foi determinante para o inicio da moderna ciéncia dos
biomateriais. O desenvolvimento de uma liga de Cromo-Cobalto-Molibdénio para uso
dental denominada Vitallium por Charles S. Venable e Walter G. Stuck em 1947, marcou
um importante avanco nas proteses parciais removiveis devido sua boa resisténcia a
corrosdo e biocompatibilidade.

Ja Branemark (1983) destaca que muitas tecnologias metaldrgicas tiveram forte
impulso durante a primeira guerra mundial com o surgimento de novas ligas metéalicas,
entretanto nenhuma delas apresentava biocompatibilidade adequadas. A descoberta da
biocompatibilidade de ligas de cromo-cobalto-molibdénio e titanio, assim como avangos
nas tecnologias de fabricacdo metallrgica ocorreram durante o periodo da segunda guerra
mundial.
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Navarro (2008) cita que o relato do sucesso do emprego do titdnio comercialmente
puro (cp) na manufatura de placas e parafusos por Jersen e Leventhal em 1951 deu inicio
ao uso do titanio na Inglaterra e Estados Unidos na manufatura de moldes ortopédicos,
placas e parafusos. A experiéncia clinica demonstrou excelente resisténcia a corroséo e
boa biocompatibilidade.

Park e Bronzino (2003) explicam que qualquer substancia de origem natural ou
sintética que possa ser utilizada na reparacdo, substituicdo ou aumento de parte de um
tecido ou 6rgdo pode ser definido como biomaterial e, biofuncionalidade sdo as
propriedades mecanicas, fisicas e quimicas do biomaterial compativeis com a regiao
bioldgica; enquanto, biocompatibilidade pode ser definida como a interacdo do implante
com a regido biolégica de modo que o biomaterial ndo cause danos ao meio biolégico ou
induza reacdo alérgica ou adversa. Os implantes biomédicos osseointegraveis foram
definidos por Per-Ingvar Branemark que na segunda metade do século XX demonstrou a
interacdo estavel e funcional de materiais com o tecido 6sseo (RATNER et al, 2004)

Park e Bronzino (2003) dividem os biomateriais em quatro grupos: 1°: Metais
preciosos, Como ouro e prata; 2°: Bronze, utilizado desde a antiguidade na substitui¢éo de
partes do corpo. 3°: Acos inoxidaveis e as ligas de cobalto-cromo que no século XX
passaram a ser utilizados como implantes devido a sua boa resisténcia mecénica e a
corrosdao, porém com elevado médulo de elasticidade e a provavel liberacdo de ions
toxicos (LI et al, 2014; RATNER et al 2004) e, por fim, 4°: As ligas de titanio, que ap6s
a segunda metade do século XX despontaram como alternativa em funcdo de suas
propriedades como boa resisténcia mecanica, excelente resisténcia a corrosao e ao
desgaste, mddulo de elasticidade relativamente baixo assim como biocompatibilidade
comprovada (NINOMI 2003; GEETHA et al 2009).

De fato, Navarro (2008) observa que ao estudar o histérico dos biomateriais,
identificam-se 3 geracdes de biomateriais metalicos: Na primeira geracédo, os Bioinertes
gue minimizam ao maximo reacdes adversas nos tecidos vivos, sdo as ligas metalicas com
excelente resisténcia a corrosdo. Na segunda geracdo, os bioativos que estimulam a
regeneracdo e a osseointegracdo. Na terceira e atual geracdo, os biofuncionais, aqueles
que induzem respostas celulares especificas a nivel molecular, sdo as ligas metélicas com
agentes antibioticos.

No Brasil, mais recentemente, a agéncia nacional de Vigilancia sanitaria -ANVISA
(2020) define amplamente biomaterial como:

”instrumentos, materiais ou acessOrios cujo uso ou
aplicacdo esteja ligado a defesa e protecédo da saude individual ou
coletiva, a higiene pessoal ou de ambientes, ou para fins
diagnosticos e analiticos, os cosméticos e perfumes, e ainda, 0s
produtos dietéticos, oticos, de acustica medica, odontologicos e
veterinarios”.
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Ja a agéncia nacional de satde suplementar — ANS (2020) define biomaterial em
funcdo das aplicagbes biomédicas: equipamentos de diagndstico, equipamentos de
terapia, equipamentos de apoio médico hospitalar e materiais implantaveis. Segundo a
propria ANS, por materiais implantaveis entende-se:

“artigos de uso médico ou odontologicos destinados a
serem introduzidos total ou parcialmente no organismo humano
ou em orificio do corpo, ou destinados a substituir uma superficie
epitelial, ou superficie do olho através de intervencdo médica,
permanecendo no corpo apos o procedimento, por longo prazo,
e podendo ser removido unicamente por intervengdo cirurgica’”.

E notavel a expansdo do mercado de biomateriais. Em 2008 foram movimentados
US$25,6 bilhdes no mundo, sendo 43% nos EUA e 33% na Europa, 3% na Asia e
Pacifico, 2% no Brasil e 19% ao redor do mundo. Globalmente o segmento mais
representativo € o de implantes ortopédicos. No Brasil, em 2010, o mercado de
biomateriais foi de US$690 milhdes. (Pires et al, 2015)

Conforme a ABIMO (Associacdo brasileira da industria de artigos e equipamentos
médicos e odontoldgicos), (2020) a area da odontologia movimentou cerca de R$850
milhGes em 2019, estima-se que em 2019 foram comercializados 2,7 milhdes de
implantes no Brasil (https://saudedigitalnews.com.br , 2021).

2.2-Tecido Osseo

O o0sso apresenta propriedades mecanicas essenciais para desempenhar as fungdes
de sustentacdo e protecdo. A matriz colagena mineralizada do tecido 6sseo, a qual possui
uma disposicdo trabeculada ou compacta caracteristica, confere as propriedades
mecanicas necessarias ao organismo (FRATZ et al, 2004; CURREY, 2002). O 0sso
absorve as cargas geradas por forcas externas ao organismo por meio de deformacodes
elasticas proprias dessa configuracdo (CURREY, 2002).

As células ostedcitos, que ficam nas lacunas ou cavidades no interior da matriz;
osteoblastos, que ficam na periferia e osteoclastos, juntamente com a matriz 0ssea,
compdem o tecido 6sseo dividido em organico e inorganico. A parte organica responde
pela resisténcia do tecido e, é formada por fibras colagenas, aproximadamente 95%, e por
substancia amorfa, aproximadamente 5%. A parte inorganica responde pela dureza e, €
formada por fosfato de célcio, 58% do peso, e por carbonato de calcio, fluoreto de calcio,
fosfato e magnésio e cloreto de sédio. (JUNQUEIRA e CARNEIRO, 2008; ROSS, 1989)

Complementarmente, Dalmolin et al (2013) em estudo sobre fundamentos tedricos
em biomecanica 0ssea e ensaios biomecanicos, trazem importantes conceitos de


https://saudedigitalnews.com.br/25/03/2020/mercado-de-implantes-dentarios-movimentou-r-850-milhoes-no-brasil/
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biomecanica: A funcgéo de sustentar cargas aplicadas pelo deslocamento fisioldgico esta
relacionada as propriedades de material e geometria estrutural do tecido 6sseo. Devido a
essas funcgbes, 0s 0ssos sdo submetidos a esforcos semelhantes as estruturas de
engenharia. A biomecanica, junto com o estudo dos 0ssos normais intactos e dos
fraturados, assim como a mecénica dos implantes, viabiliza avangos nos implantes e
restauracdes Osseas. Na area da biomecanica trés aspectos sdo importantes: a composicao
e propriedades do material, sua geometria e forca atuante.

A relacdo entre tensdo e deformacéo é dada por Tensdo = E x deformacdo, onde E
é 0 mddulo de Elasticidade, ou de Young, a primeira e mais importante caracteristica de
um material, e a deformacéo é dada em %. Ossos sdo considerados viscoelasticos, ja que
suas propriedades de tensdo-deformacdo e resisténcia dependem da velocidade de
deformacdo aplicada, com o passar do tempo perdem um pouco dessa propriedade.
(DALMOLIN et al, 2013).

O osso apresenta um comportamento de ductilidade e fragilidade, onde a porcao
organica (35% da matriz extracelular) responde pela resisténcia a fratura, tracdo e
compressao conferindo ductilidade sem a perda da dureza. J&4 0s componentes inorganicos
(65% da matriz) respondem pela resisténcia a deformacdo conferindo a fragilidade
(CASTRO JR et al, 2008).

Anisotropia define que as propriedades mecanicas ndo sdo iguais em todas as
diregdes. Ossos corticais sao mais resistentes no sentido longitudinal do que no tangencial
ou radial, ou seja, sdo anisotrépicos. Essa caracteristica se deve principalmente aos
Osteons estarem orientados e justapostos ao longo do eixo longitudinal do o0sso
(CORDEY, 2000; HUISKES, VAN RIETBERGEN, 2005)

Testes biomecanicos podem ser realizados para testar a resisténcia de diferentes
implantes (MESQUITA et al, 2010). As anélises biomecénicas usualmente utilizam
modelos computacionais (Elementos Finitos) ou modelos in vitro ou in vivo que sdo
utilizados para validar os modelos computacionais (PRENDERGAST et al, 2005)

Odin et al (2012) no estudo “Determinacdo do Mddulo de Young do 0sso
mandibular usando analise inversa”, ao proporem um modelo utilizando o método de
elementos finitos (FEM), relatam as dificuldades para a determinacdo de um valor para o
modulo de Young em tecido 6sseo. A determinacdo das propriedades mecénicas de
tecidos vivos tem sido um desafio. A literatura apresenta uma vasta gama de valores para
0 modulo de Young de ossos humanos em contrapartida aos numerosos estudos sobre o
comportamento mecanico de implantes de titanio.

Dependendo do teste biomecanico empregado, o valor do mddulo de Young pode
oscilar muito, devido a fatores como a anisotropia do tecido 0sseo e aos proprios
parametros de ensaio. Conforme Bosisio et al apud Odin et al (2012), O mddulo de Young
obtido por ensaios biomecanicos pode variar entre 8 e 22,8 GPa no eixo médio de 0ss0s
longos, para grande numero de amostras.
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Recentemente, Dutta et al (2020) ao investigarem o efeito do tumor odontogénico
especificamente na transferéncia de carga de uma mandibula durante um ciclo de
mastigacdo, usando técnicas de tomografia computadorizada e modelos de elementos
finitos tridimensionais, relatam que foram observadas tensdes de 25 a 30 MPa e
deformacdes em torno de 700 pum na mandibula higida, saudavel, durante a mordida do
molar direito.

A Tabela 1 a seguir apresenta o resultado de alguns estudos sobre ossos maxilares
usando trés tipos distintos de ensaios mecanicos: testes de compressdo, método de flexdo
em trés pontos, e microscopia acustica de varredura (SAM). HARA et al, 1998; LETTRY
et al, 2003; SCHWARTZ-DABNEY et al 2003; TAMATSU et al 1996 , apud Odin et al,
(2012) consideraram a anisotropia do tecido dsseo.

Tabela 1: Discrepéancia entre valores do Mddulo de Young (Ec e Es) para mandibula
cortical (c) e esponjosa (s) encontrados na litertura.

Ref. Ensaio Local da Tipo de Ec[GPa] Ec[GPa] Es[GPa] Ec][GPa]
mecéanico amostra 0SS0 Min. Max. Min. Max.

Nakajima Compressdo Mandibula cortical 15 15

et all 1984

Tamatsu Dobra Mandibula cortical 12,6 21

et all 1996

Haraetall Dobra Mandibula cortical 54 17,8

1998

Mishetall Compressdo Mandibula esponjoso 3,52 240

1999

Schwartz- SAM Mandibula cortical 10 29,9

Dabney et

all 2003

Lettry et Dobra Mandibula corticalc 4,7 16

all 2003

Nomuraet SAM Mandibula ortical 18,4 46,1

all 2003

Stoppie et Compressdo Mandibula Cortical/ 22 950

all 2006 €sponjoso

Fonte: Adaptado de Odin et al (2012).

2.3-Metalurgia Fisica

2.3.1-Solidificacdo dos metais

Em muitos processos metalurgicos de fabricagdo, o metal passa do estado liquido
para o estado solido, numa forma acabada ou semi-acabada, por isso 0 estudo da
solidificacdo dos metais é importante (ASHBY, 2007). O processo de solidificagdo de um
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metal ou liga, em geral, compreende 3 fases: nucleacéo, crescimento cristalino e formacao
do gréo. Conforme mostra a Figura 1 seguinte.

Figura 1: representacdo das etapas de solidificacéo.

Liquido Contorno de Graos
Liquido _ . ¥
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Nucleos <

Cristais que Graos
formarao os graos

Fonte: adaptado de ASBHY (2007).

Abbashian (2009) explica que, diferentemente do estado sélido, onde os 4&tomos
vibram em torno de posicdes definidas; no estado liquido, eles vibram aleatoriamente e
acabam por entrar em colisdo simultanea. Essas colisdes originam um agrupamento
momentaneo, surgindo um nucleo que pode se arranjar sob a forma CCC, CFC, HC, etc.
A temperatura do sistema é determinante no crescimento ou dissolucdo desse nucleo, ja
que o processo ocorre por difusdo. Os &tomos quando migram do liquido para o nucleo
se alojam nas posic¢des de equilibrio do reticulado, promovendo assim seu crescimento.

Conforme Ashby (2007), durante o processo, a nucleacdo de particulas sélidas no
liquido pode ocorrer de forma homogénea ou heterogénea. A ocorréncia da nucleagdo
homogénea independe de pontos preferenciais e ocorre aleatoriamente. Nesse caso, a
prépria matriz fornece os atomos para a formacédo dos nucleos. Os atomos ligam-se uns
aos outros lentamente, num processo que ocorre abaixo da temperatura de fuséo.

Jaanucleacéo heterogénea, conforme Bresciani Filho (2011), ocorre quando existe
no liquido regides preferenciais como discordancias, inclusées ou bolhas, pois impurezas
insollveis ou outros materiais estranhos a estrutura diminuem a energia interfacial,
favorecendo o surgimento dos nlcleos ao seu redor.

E o que ocorre nos processos industriais, quando os metais sdo fundidos em
cadinhos ou moldes, nesse caso, a nucleacdo dos gréos se inicia pela regido de interface
com o cadinho ou molde, devido ao gradiente de temperatura.
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O processo de cristalizacdo ocorre a partir de nicleos estaveis, ou seja, nucleos que
tenham crescido a um tamanho tal que apresentem um raio r, chamado raio critico. Em
seguida, tais nucleos chamados de embriGes, crescem e levam a cristalizag&o total. Assim
a chamada taxa de nucleacdo se refere a taxa na qual surgem os embrides estaveis.
(ABBASCHIAN, 2009)

2.3.2-Transformacdo martensitica

Conforme Morris e Olson (1986):

“A reag¢do martensitica é uma transformagdo estrutural,
virtualmente néo difusional, por distor¢do da rede, com mudanca
de forma predominantemente cisalhante e cuja morfologia e
cinética sdo determinadas pela energia elastica da
transformagdo”.

(13

Donachie (2004) explica que o termo martensita define a estrutura acicular formada
apos a témpera. No titanio puro, a transformacao da fase a para a fase 3 ocorre por meio
desse mecanismo e se d& quando é resfriado rapidamente de temperaturas superiores a
882,50°C até temperaturas ambientes.

Ainda conforme Santos (2008), durante a transformacdo martensitica, a estrutura
cristalina é formada pelo movimento dos atomos que ocorre de forma homogénea e
continuamente de forma néo difusiva. Ja nos processos de solidificagdo e crescimento de
gréos a estrutura cristalina resulta de processos termicamente ativados.

Sao caracteristicas da transformacao martensitica a movimentacdo dos atomos por
meio do cisalhamento das ligacbes atdmicas na rede cristalina e em distancias
equivalentes a dimensdo interatbmica, assim como 0 movimento preciso e ordenado dos
atomos, chamado “movimento militar”.

A velocidade das vibracGes no reticulado determina a velocidade da transformagéo
martensitica, e, em meio solido, ocorre proximo a velocidade do som. Nao ha alteracéo
da composicao, pois por ndo ser um processo difusivo, os &tomos mantém sua posicao
relativa. A Figura 2 a seguir mostra esquematicamente a relagdo cristalografica entre as
fases.
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Figura 2: Relacdo cristalogréafica entre as fases.
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Fonte: adaptado de SANTOS (2008)

Ja, mais recentemente, Bignon et al (2019), ao propor uma teoria para modelar a
ocorréncia de plasticidade induzida por transformacdo martensitica (efeito TRIP), explica
que a formacdo da martensita ap6s a témpera, na auséncia de tensdo, é considerado como
o resultado de uma competicdo entre a energia de deformacédo elastica e a forca motriz
quimica, onde a formacdo da martensita € o resultado de um processo de nucleacdo
ativado termicamente seguido de um crescimento atérmico.

2.3.3 Forjamento rotativo a frio (“cold swaging”)

Forjamento rotativo é um tipo de processamento mecanico que pode ser realizado
a quente ou a frio na fabricacio de pecas com geometria cilindrica axial. E caracteristico
nesse processo a obtencdo da redugdo do diametro, além do aumento da resisténcia
mecanica.

A conformacdo final do material é obtida pela imposicdo de forcas radiais
compressivas na dire¢cdo do raio da amostra. por meio de movimentos sucessivos e
oscilantes dos martelos. (ZHANG, 2014; ROY, 2015; KOCICH et al, 2016). A Figura 3
a seguir mostra esquematicamente o processo de forjamento rotativo (“Cold Swaging”).



Figura 3: llustracdo esquematica do processo de forjamento rotativo
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Fonte: adaptado de MENG et al (2020).

Figura 4: Esquema do processo do Forjamento rotativo.

Fonte:adaptado de HERMANN, SCHENCK, KUHFUSS (2016).
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A Figura 4, seguinte, esquematiza o processo de forjamento rotativo: Mostra o
cilindro de didmetro inicial “do” avancando por entre o cabecote devido a forca radial
“Fri” e ao angulo de entrada, ambos na zona de reducdo “i”. A forca radial “Fri“ junto
com o angulo de entrada faz com que o material cilindrico de didmetro “do” avance
axialmente. A forga de atrito “Fa” surge na direcdo axial em reacdo a forga “F¢”. Os
martelos sdo revestidos com uma camada dura de carbeto de tungsténio com o objetivo
de reduzir a forga de atrito “Fa” causada pelo efetivo atrito na zona de reducédo “i”.
(KOCICH et al, 2016; HERMANN, SCHENCK, KUHFUSS, 2016).
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Os sucessivos e pequenos impactos impostos pelos martelos colaboram na
contencdo de grandes incrementos de tensdes, desse modo o material metélico pode ser
conformado a frio mais facilmente do que em outros processos mecanicos como a
laminacg&o ou extrusdo. A contencédo de nucleagdes ou propagacéo de trincas se da devido
ao refinamento de grdo e a fragmentacéo de segundas fases decorrente da imposicao das
pequenas tensdes e deformacbes (PACHLA et al, 2015). Assim € possivel a combinacao
com outros meétodos de conformacdo mecanica. (KOCICH et al, 2016; PACHLA et al,
2015)

Do mesmo modo, Charni et al (2018) ao estudar a geragéo de tensdes residuais no
processo de forjamento rotativo a frio observa que modificacbes nas propriedades do
material como o endurecimento superficial e a geracdo de tensbes residuais sao
influenciadas devido a um complexo fluxo de material que por sua vez é induzido pelo
martelamento incremental sucessivo e que, 0s parametros de controle do processo como
a lubrificacédo e a velocidade de alimentacdo sdo determinantes na qualidade superficial,
na dureza e nas tensdes residuais. O aumento de dureza na superficie é significativo
enquanto o estado de tensdo também na superficie pode ser bem variado. Proximo a
superficie, as propriedades sao influenciadas diretamente pelos parametros do processo,
enguanto no interior as propriedades sdo influenciadas apenas pelo grau de encruamento.

O encruamento decorrente da deformacéo a frio permite um aumento no limite de
escoamento e de resisténcia no material, pois a baixas temperaturas, mecanismos de
amaciamento séo despreziveis. Posteriores tratamentos térmicos podem ser empregados
para aumentar a ductilidade da liga encruada, porém com perda no valor de escoamento.

De fato, recentemente Meng et al (2020) ao investigar a evolucdo microestrutural
e as propriedades mecanicas do titanio cp no processo de forjamento rotativo a frio, relata
que o processo confere um gradiente de dureza na direcédo radial, assim como melhorias
nas propriedades mecanicas como alta resisténcia ao escoamento da ordem de 955 MPa
devido ao deslocamento, contorno de grdo e reforco da estrutura. No estagio final do
processo sdo identificados diversos mecanismos de deformacdo pléstica como o
refinamento de gréo e a recristalizagdo dindmica continua, no entanto 0s mecanismos
elementares que regem as mudangas microestruturais do processo ainda s&o
desconhecidos.

O grau de deformacédo “r” pode ser expresso em funcdo da reducéo percentual da
area da seccdo transversal da peca, conforme a equacéo (1) a seguir:

r=_Ao—An /Ay, (1)
Onde “Ao~e “Ars “ sdo respectivamente, as area inicial e final no processo.

Entretanto ha autores, (ABDDULSTAAR et al, 2013; KOCICH et al, 2015 e 2016),
que preferem expressar o grau de deformacédo através da deformacgdo verdadeira “Fi”
como segue em (2):

Fi=In(AdA)  (2)
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A principal desvantagem do forjamento rotativo consiste na distribuicdo néo
homogénea das deformacdes sobre a sec¢éo transversal da pega. Assim pode ocorrer nas
regides mais proximas da fronteira superficial deformagdes maiores que na regido central,
0 que implica diretamente na formacéo de gradientes de microestruturas e propriedades.
Importante notar também que o trabalho mecénico demandado pela alta taxa de
deformacéo, ao ser convertido em calor néo se distribui uniformemente sobre a peca e 0s
martelos.

2.4-Titanio e suas ligas

2.4.1-Titanio

O titanio é o nono elemento em quantidade na Terra, pode ser obtido através dos
minerais Rutila TiO2 ou llmenita FeTiO3z (POLEMAR, 1995). O metalurgista Wilhelm J.
Kroll, em 1937, desenvolveu o primeiro processo para a obtencao de titanio puro, que é
aplicado ainda hoje.

Na época, o titanio foi obtido a partir da redugdo do TiCls com magnésio em uma
atmosfera inerte de argénio (POLEMAR, 1995). Teve inicio assim a producdo fora do
laboratério do entdo denominado titanio comercialmente puro (Ti-cp), a chamada
primeira geracao. A formula (3) (HABASHI,1997), a seguir demonstra o processo Kroll.

2Mg () + TiCla (s) -> 2MgCly(s) + Ti(s)  (3)

A excelente resisténcia a corrosdo do titanio se deve a formacao espontanea de uma
camada superficial passiva de 6xido quando em contato com a atmosfera. O titanio
suporta o ataque de acidos inorganicos, a maioria dos &cidos organicos e solucbes de
cloreto (LOPEZ, 2001).

O titdnio puro possui grande resisténcia mecanica, € bem ductil e facil de se
trabalhar além de ser resistente aos tipos usuais de fadiga, possui densidade
aproximadamente 60% da do aco, elevado ponto de fusdo e médulo de elasticidade de
107 GPa (LIDE, 1999; DONACHIE, 2004). A Tabela 2 a seguir mostra as principais
caracteristicas fisico-quimicas do Titanio.

Devido a sua elevada resisténcia mecanica e baixo peso, o titanio foi inicialmente
empregado na industria aeroespacial, sendo que nos anos 50 investimentos do governo
norte americano em pesquisas contribuiram para o desenvolvimento de ligas especificas
(PEACOCK, 1996; WANG, 1996). As ligas de titanio tornaram-se alternativas
promissoras em relacéo as ligas de aco até entdo (GEETHA, 2009).
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Posteriormente, despontaram nas pesquisas as ligas do tipo fase a +p devido sua
versatilidade de propriedades obtidas por meio dos tratamentos termomecanicos
(NIINOMI, 1998), a chamada segunda geracao.

Tabela 2: Propriedades fisico-quimicas do titanio.

Propriedades

Simbolo Ti
NUmero atdmico 22
Peso atdbmico (uma) 47,88
Densidade do solido a 20°C (g/cm?®) 451
Estrutura cristalina a 300K HC
Raio atdmico (nm) 0,145
Ponto de fusdo (°C) 1668
Transformacdo alotropica (°C) 882

Fonte: adaptado de LIDE (1999)

Dentre essas, a conhecida liga Ti-6Al-4V proveniente da inddstria aerondutica e
gue migrou para as aplicacdes biomédicas, justamente devido a suas propriedades de boa
resisténcia mecanica e a corrosdo, entretanto devido a efeitos citotoxicos como a liberacao
de ions de Al e V, vem sofrendo restri¢ces de aplicacdo como biomaterial (NASSAB e
HASSAN, 2010).

Atualmente as ligas de fase B que apresentam baixo mddulo de elasticidade e
consequente melhor compatibilidade com o tecido 6sseo humano sdo as representantes
da terceira geracdo. E, mais recentemente, tém sido estudadas as ligas de titdnio com
elementos que ndo apresentam reacOes citotdxicas, como por exemplo zirconio,
molibdénio e nidébio (NIINOMI et al, 2012; L1 et al, 2014).

O modulo de elasticidade indica o quéo rigido pode ser o comportamento de um
material submetido a uma tenséo dentro do regime elastico (ASHBY, SCHERCLIFF e
CEBON, 2007). Por isso € uma propriedade importante para o material do implante que
deve apresentar modulo de elasticidade semelhante ao do tecido 6sseo.

Um implante de material com modulo de elasticidade muito maior que o do tecido
0sseo acaba por suportar maior parcela de carga, assim o tecido 0sseo perde densidade
tornando-se fragil e quebradico, € o chamado efeito “stress shielding”. J& a perda de
densidade d6ssea ocorre em funcéo do constante remodelamento do 0sso humano devido
aos estimulos mecanicos. E a chamada lei de Wolff. (PARK e BRONZINO, 2003; Li et
al, 2014).

Pesquisadores tem trabalhado na busca por biomateriais de implante com maédulo
de elasticidade proximo ao do tecido 6sseo humano. O titanio cp apresenta modulo de
elasticidade em torno de 100 GPa enquanto que o tecido ésseo apresenta modulo em torno
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de 10 a 30 GPa (NIINOMI, 1998; GEETHA et al, 2009). A Figura 5, a seguir, apresenta
alguns valores de modulo de elasticidade, para efeito de comparacao.

Figura 5: Mddulo de elasticidade de alguns materiais: Ago 316L (Aco inoxidavel), Ti-
64 (Ti-6AL-4V “Extra low intersticial”’), TMZF (Ti-13Mo-6Zr-2Fe), Ti 1313 (Ti-13Nb-
13Zr), TNTZ (Ti-35Nb-5Ta-7Zr), Nitinol (55Ni-45Ti equiatdmico).

Osso cortical [ 20
Nitinol NG 43
TNTZ N 55
Ti 1313 I 77
Ti-15Mo I 73
T™ZF I =5
Ti-cp I 100
Ti-64 ELI I 112
Aco 316L | 210
Liga Co-Cr I 240
0 50 100 150 200 250

Madulo de elasticidade E GPa

Fonte: adaptado de KAUR, M., SINGH, K. (2019).

2.4.2-Ligas de titanio

O titdnio é um metal de transicdo do grupo IVB que possui transformacéo
alotropica em 882,5°C, e forma facilmente solucdo solida com diversos elementos
substitucionais com razdo atdmica de até 20% devido possuir a camada de valéncia
incompleta (LONG e RACK, 1998), (DONACHIE, 1988; LEYENS e PETERS, 2003).

A adicédo de elementos de liga ao Ti busca a melhoria das propriedades mecénicas
e de fabricacdo e esta associada a estabilizagdo da fase o ou B. Os processos
termomecanicos, por sua vez, ao alterarem a microestrutura, podem contribuir para a
melhoria das propriedades mecanicas da liga (WEISS e SEMIANTINI, 1998).

O titanio puro apresenta duas fases estaveis: a fase a hexagonal compacta até a
temperatura alotrdpica de 882,5°C, e a fase 3 cubica de corpo centrado a partir de 882,5°C
até a sua temperatura de fuséo a 1670°C (COLLINGS, 1984 e JAFEE, 1970).
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A Figura 6 a seguir mostra a estrutura cristalina do titanio.

Figura 6: Estrutura cristalina do titanio.

(1011) — =
........ §
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0.295 nm \
a,

Fonte: adaptado de LEYERS e PETERS (2003).

Elementos de liga em solugdo sélida podem alterar a temperatura de transformacéo
de fase (temperatura “f transus”). Elementos que aumentam a temperatura de
transformacdo sdo definidos como alfa-estabilizadores enquanto elementos que
diminuem a temperatura de transformacdo sdo definidos como elementos beta-
estabilizadores, que por sua vez podem ser beta isomorfos ou beta eutetdides.

Sao exemplos de elementos a-estabilizadores o Al, Ga, Sn, H, C, N, O, enquanto
os elementos beta-estabilizadores correspondem aos metais de transicdo e os metais
nobres como V, Nb, Mo, Mg, Cu, Cr, Fe. A adigdo dos elementos alfa ou f estabilizadores
da origem a uma fase de transicdo a + B. (JAFEE, 1970; COLLINGS, 1984; LONG e
RACK, 1998).

Os elementos zirconio, rafnio e estanho ndo provocam grandes alteracdes na
temperatura “g-transus ”, e séo classificados como neutros (LEYENS e PETERS, 2003;
LUTJERING e WILLIAMS, 2003).

Na Figura 7, a seguir, para cada diagrama “Temperatura versus porcentagem de
Zremmassa”, ¢ mostrada a influéncia desses elementos estabilizadores na transformacéo
de fases do titanio. As propriedades mecanicas das ligas de titanio sdo influenciadas tanto
pela composi¢do quimica quanto pelos tratamentos termomecénicos utilizados em seu
processamento (FILIP et al, 2003 e EISENBARTH et al, 2004).
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Figura 7: Influéncia dos elementos de liga na transformacao de fase do titanio. Os
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Fonte: adaptado de LEYENS e PETERS (2003).

Uma outra maneira de classificar as ligas de titdnio é em funcdo de suas fases
através de suas linhas de transformacdo martensitica inicial (“Ms”) e final (“M;”), assim
as ligas de titanio podem ser classificadas em funcéo da quantidade de fases presentes em
sua estrutura: a, quase a, o + B, quase S e f. (LUTJERING e WILLIAMS, 2003).
Conforme Figura 8 a seguir:

Figura 8: Diagrama de fases (Pseudo Binario) para as ligas de titanio “Ms / Mf” (linha

de transformacdo martensitica).

peralura

T

e m e N

=TT g

%% estabilizador f—
«— % estabilizador o

Fonte: adaptado de LEYENS e PETERS (2003).
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As ligas tipo a apresentam bons niveis de resisténcia mecanica e tenacidade e ndo
sofrem transformacdo ductil-fragil. Os elementos de liga a-estabilizadores aumentam a
temperatura de transformacéo da fase o em fase o + 3. Se a liga for resfriada na fase o +
[ a fase torna-se termodinamicamente instavel e acaba se transformando em fase “alfa”.
Assim as ligas do tipo o se caracterizam por ndo reter a fase f (WEISS e SEMIATIN,
1998; OLIVEIRA, V. M., 2004)

As ligas tipo quase o apresentam resisténcia mecanica superior ao das ligas tipo a,
elevada resisténcia a fluéncia e, em funcdo da taxa de resfriamento, pode ocorrer a
transformacédo martensitica da fase p em fase a’. A Martensita possui estrutura cristalina
hexagonal distorcida proveniente da falta do aumento difusional da fase 3 para a fase a,
apresentando uma morfologia acicular grosseira. A adicdo de elementos de liga pode
aproximar a temperatura de inicio da martensita “Ms”” a temperatura ambiente. (LEYENS
e PETERS, 2003; BANERJEE e WILIAMS, 2013), ou seja, a fase “a linha” é uma fase
martensitica de estrutura hexagonal compacta que ocorre em tratamentos térmicos com
aquecimento superior a temperatura de transformacdo alotrépica 882,5°C e depois
resfriado rapidamente. O Ti cp submetido a tempera retém pequenas fracfes da fase
metaestavel, e de modo adifusional, ocorre a transformacdo p em o’.

As ligas do tipo o + B sdo as ligas mais versateis pois pode-se obter diversas
microestruturas por meio de tratamentos térmicos, apresentam boa resisténcia mecanica,
boa usinabilidade e boa conformacdo mecénica. As fases o e f podem coexistir em
temperatura ambiente em funcdo do controle da quantidade dos elementos de liga.
(FLOWER, 1990). Uma pequena quantidade de elementos de liga B-estabilizadores
aumenta a fase o + . Assim, as ligas do tipo “alfa mais beta” se caracterizam por reter
uma pequena quantidade da fase . (MELLO,2004 e COLLINGS, 1983).

As ligas do tipo quase [ apresentam 0s maiores niveis de resisténcia mecanica e
boa conformacao mecanica. Nestas ligas existem mais elementos de liga p-estabilizadores
e menos elementos de liga a-estabilizadores. Essas ligas podem ser tratadas termicamente
por envelhecimento (isotérmica), onde pode ocorrer a formagdo da fase “o metaestavel”.
A fase o € uma fase de transi¢do entre a transformagao de o para e que possui simetria
trigonal ou hexagonal, e pode ser originada também a partir de resfriamento rapido
(atérmica) ou por deformacdo mecénica. A fase o resulta na fragilizacdo e aumento do
modulo de elasticidade. A fase o possui estruturas cristalinas que dependem muito do
elemento de liga, podendo ser cubicas em algumas ligas Ti-Cr, hexagonal nas ligas Ti-
6Al-4V, ou ortorrémbicas nas ligas Ti-Nb. Essas ligas também podem ser temperadas,
onde pode ocorrer a precipitacdo da fase o nos contornos de gréo da fase . (LEYENS e
PETERS, 2003; BANERJEE e WILLIAMS, 2013).

As ligas do tipo B apresentam boa resisténcia mecénica e alta taxa de conformagéo
mecanica, sendo indicadas para trabalho a frio, além de ser o tipo de liga que apresenta
0s menores modulos de elasticidade, no entanto, apresentam também a transi¢do ddctil-
fragil caracteristica dos metais de estrutura cubica de corpo centrado. Estas ligas, em
temperatura ambiente, possuem somente a fase e contém grande quantidade dos
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elementos de liga B-estabilizadores. (TANG et al, 2000). A Figura 9, a seguir, sistematiza
os efeitos alfa e beta estabilizadores em ligas de titanio.

A introducdo de elementos a-estabilizadores promove a alta resisténcia a corrosao,
enquanto a introducéo e elementos B-estabilizadores promove a facilidade na usinagem e
conformacgdo mecanica:

Figura 9: Efeito dos estabilizadores a e B em ligas de titanio.

B /\
Introdugéo de Introducao de
a Quase B B

estabilizadores: B+a estabilizadores:

alta resistencia facilidade na

acorrosio Quase a usinagem e
conformacao

\/ u

Fonte: adaptado de DONACHIE (2004)

2.4.3 O sistema Ti-Zr

A tabela a seguir mostra as propriedades fisico-quimicas do zircénio.

Tabela 3: Propriedades fisico-quimicas do zirconio.

Propriedades

Simbolo Zr
NUmero atdmico 40
Peso atdmico (uma) 91,224
Densidade do solido a 20°C (g/cm?®) 6,50
Estrutura cristalina a 300K HC
Raio atbmico (nm) 0,159
Ponto de fuséo (°C) 1852
Transformacdo alotropica (°C) 872

Fonte: adaptado de LIDE (1999)
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Figura 10: Diagrama de fases Ti-Zr.
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Fonte: adaptado de ASM HANDBOOK, v.3 (2005)

Como elemento de liga, o zirconio pode melhorar tanto a resisténcia mecéanica
quanto a corrosdo e ainda a biocompatibilidade. Metalurgicamente, o zirconio pode
diminuir a temperatura de inicio da transformacdo da fase martensitica o’ (“Ms”) e,
também, um pouco da temperatura de fusdo, facilitando o processamento mecanico.
(LEYENS e PETERS, 2003; HO et al, 2009). A Figura 10, anterior, mostra o diagrama
de equilibrio de fases para o sistema Ti-Zr, onde pode se observar a pequena diminui¢do
na temperatura de fusdo, assim como a solubilidade completa do zirconio tanto na fase 3
quanto na fase a.

A temperatura de fusdo da liga pode ser diminuida com a adicdo de zirconio até
65,5% em peso. Em temperatura ambiente, as ligas do sistema Ti-Zr apresentam estrutura
hexagonal compacta. Sua conformacdo mecénica pode ser realizada sem a presenca de
trincas quando a fase € predominante, devido sua menor dureza. A fase 3 pode ser obtida
a partir de tratamentos térmicos de témpera (BANERJEE, 2007).

A figura 11, a seguir, apresenta uma compilacdo dos valores de microdureza
Vickers para ligas do sistema Ti-Zr obtidos na literatura. Smith e Sandland
desenvolveram em 1925 o método que utiliza um penetrador de diamante de base
quadrada com angulo entre faces de 136°, dessa maneira, ao contrario da dureza Brinell,
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a dureza Vickers passa a ter uma escala continua. A dureza Vickers é definida como o
quociente entre a carga aplicada em Kgf/mm? e a area da impressdo em mm?2. A
representacdo é feita pelo valor da dureza seguido do simbolo HV (Hardness Vickers) e
eventualmente por um segundo valor que indica a carga aplicada por um tempo de 10 a
15s. A microdureza Vickers utiliza cargas bem menores e um penetrador semelhante,
porém menor, de modo que o tamanho da impressdo precisa ser aferido em um
microscopio. A microdureza Vickers é utilizada em amostras muito pequenas ou em
camadas superficiais. Usualmente utiliza-se a expressao HV em referéncia ao fabricante
das primeiras maquinas, Vickers-Armstrong, assim, adotaremos a expressdo HV sem
prejuizo de entendimento.

Ho et al (2008) ao pesquisar a estrutura e propriedades mecanicas do sistema Ti-
Zr, explica que dureza e 0 modulo de elasticidade dessas ligas aumentam gradualmente
com a adicdo do zirconio. A adicdo de zirconio ao titanio leva a formacdo da fase
martensitica o’ apresentando a morfologia acicular tipica, assim como, a diminuicao da
sua temperatura de inicio (“Ms”).

Figura 11: Microdureza Vickers para diversas ligas do sistema Ti-Zr em % de peso.
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Fonte: adaptado de HO, 2008; HSU, 2009 apud CORREA (2014)

Ja Hsu et al (2009) mostra que as propriedades mecanicas das ligas Ti-Zr se alteram
em funcdo da concentracdo de Ti, apresentando em geral boa ductilidade, baixo médulo
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de elasticidade, elevada resisténcia mecanica e recuperacao elastica. Demonstra por meio
da analise estrutural, que a estrutura cristalina das ligas Zr-(0, 10, 20, 30, 40)Ti é sensivel
a concentracao de Ti; o Zr puro sem Ti apresenta estrutura totalmente o’, com 0 aumento
gradual da porcentagem de titanio a estrutura transforma-se gradualmente em 3, até que
para a liga Zr-40Ti a estrutura é totalmente 3. Com o aumento da taxa de zr, a formagéao
acicular da martensita o’ diminui gradualmente enquanto os gréos equiaxiais da fase f3
aumentam gradualmente. A liga Ti-10Zr demonstrou o melhor potencial para aplicacédo
biomédica. De fato Ho (2008), assim como Correa (2014), concluem que as ligas Ti-(5,
10, 15)Zr sdo adequadas para a aplicacdo em implantes odontolégicos devido suas
propriedades.

Ainda, HSU et al (2011) observa que as propriedades mecanicas das ligas se
alteram também conforme as mudancas estruturais. Demonstram por meio da liga Zr-
30Ti que a estrutura é sensivel a diferentes tratamentos térmicos: a liga bruta de fusdo
apresenta estrutura totalmente 3, enquanto no processo de solubiliza¢do a 1100°C por 10
min com resfriamento ao ar, agua e nitrogénio liquido apresenta estrutura o + B, €, a
mesma liga apos solubilizacdo e posterior aquecimento a 900°C com resfriamento lento
em forno apresenta estrutura totalmente a.

Correa (2015) compila em forma de tabela a estrutura cristalina das ligas do sistema
Ti-Zr em funcdo dos tratamentos térmicos e da composi¢cdo, como mostrado a seguir na
Tabela 4.

: Micrografias de ligas do sistema Ti-Zr.

AR PSSR N 2y
(e) Ti-10Zr Homogeneizado (f) Ti-15Zr homogeneizado
Fonte: adaptado de CORREA (2014).
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Ja Correa et al (2014) observa que a dureza e 0 modulo de elasticidade apresentam
comportamento ndo linear. Demonstra por meio das ligas Ti-(5, 10, 15)Zr que a estrutura
acicular da martensita o’ aumenta com o incremento da taxa de Zr e que, a estrutura
cristalina hexagonal apresenta distor¢cdo devido ao maior raio atdbmico do Zr em relagéo
ao Ti. A estrutura martensitica acicular se torna mais fina em fungdo do aumento da
concentracdo de zirconio e consequente diminuicdo da temperatura de transformacéo
martensitica. Micrografias das ligas Ti-(5, 10, 15)Zr sdo mostradas na Figura 12, a seguir.

Tabela 4. Relagdo da composicgéo e estrutura para o sistema Ti-Zr nas condic¢des fundida
e homogeneizada a 1000°C por 24hs resfriado no forno (adaptado de Correa, 2015).

Referéncia Liga Condicdo Fases
Ho et al 2008 Ti-cp Fundida o
Correa et al 2014 Ti-bZr Homogeneizada o’
Ho et al 2008, Correa et al 2014 Ti-10Zr Fundida o
Ho et al 2008, Correa et al 2014 Ti-10Zr Homogeneizada o’
Correa et al 2014 Ti-15zr Homogeneizada o
Ho et al 2008 Ti-20Zr Fundida o
Ho et al 2008 Ti-30Zr Fundida o
Ho et al 2008 Ti-40zr Fundida o
Lietal 2011 Ti-45Zr Fundida a’
Hsu et al 2009 Ti-60zr Fundida B
Lietal 2011 Ti-66Zr fundida o
Hsu et al 2009, Hsu et all 2011 Ti-70Zr Fundida B
Hsu et al 2009 Ti-80Zr Fundida B+
Hsu et al 2009 Ti-90Zr Fundida o
Hsu et al 2009 Zr cp Fundida o

Fonte: adaptado de Correa (2015).

Ho (1999) analisa que, de modo geral, as ligas “beta” apresentam menor modulo
de elasticidade que as ligas a e a’, visto que na literatura sdo encontrados diversos
resultados para vérias ligas de titanio em equilibrio ou em estado metaestavel.
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3-MATERIAIS E METODOS

3.1-Obtencao das ligas

Para a confeccdo das amostras foi empregado o titdnio comercialmente puro, isto
¢, com 99,7% de pureza fornecido na forma de barras pela empresa “Sandinox” e o
zirconio, também comercialmente, puro com 99,5% de pureza. As amostras foram
fundidas em um forno a arco voltaico lacrado sob atmosfera inerte em argdnio. O Forno
é equipado com cadinho de cobre refrigerado a agua e eletrodo de tungsténio nédo
consumivel. A temperatura no arco voltaico pode chegar a 3000°C.

A atmosfera inerte obtida com argdnio é necessaria para se minimizar o processo
de oxidacdo durante as altas temperaturas. O cadinho de cobre e o eletrodo de tungsténio
ndo consumivel por sua vez conferem boa homogeneidade quimica e microestrutural.

Foram fundidas trés amostras na forma de lingotes com aproximadamente 50g cada
uma, com respectivamente 25%, 50% e 75% em massa de Zr.

O Ti e o Zr foram cortados com o auxilio de um disco diamantado. Apds o corte, 0
Ti e o Zr foram atacados quimicamente em uma solucdo de HNO3 e HF na proporc¢éo de
4:1 em um processo de decapagem para a retirada das impurezas. Apos a decapagem 0S
materiais foram novamente pesados e ndo foi observada reducdo de massa. Para a
pesagem e obtencdo das porcentagens em massa foi utilizada uma balanca analitica marca
“Ohaus”, modelo “Explorer” com precisdo de 0,0001 g. A Figura 13 a seguir mostra um
panorama dos equipamentos utilizados para producéo das ligas.

Figura 13: Fabricacéo das ligas.

(a) Forno de fuséo a arco voltaico com (b) Viséo da bomba mecénica de vacuo. (c) Viséo do cadinho de cobre
eletrodo ndo consumivel. refrigerado a 4gua

Fonte: autor (2022).
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Apds o cadinho ser abastecido com os materiais limpos, o forno foi preparado para
a fusdo. A camara de fusdo do forno é fechada hermeticamente e inicia-se o processo de
purga, ou seja, obtengdo do vacuo da ordem de 102 mBar e em seguida preenchimento da
camara com arg6nio & uma pressao de 2 mBar.

O procedimento de purga é repetido por 5 vezes até se alcangar a completa limpeza
da cdmara. Na ultima purga a camara € preenchida com argénio a uma pressao de 1 Bar.
Para a obtencdo do vacuo, o forno é equipado com uma bomba mecénica e um sistemas
de valvulas que controlam a entrada e a saida do argonio.

Tem inicio entdo o processo de fusdo movimentando-se o eletrodo ndo consumivel
sobre o material alojado no cadinho. Esse procedimento € manual e depende da habilidade
do operador. Para se garantir a homogeneidade, o lingote é refundido mais 5 vezes, sendo
que a cada refuséo o lingote € girado 180° dentro da camara. Foram produzidos 2 lingotes
para cada amostra de liga, num total de 6 lingotes. Os lingotes possuem aproximadamente
509 cada um e forma de gota. A Figura 14 a seguir mostra a aparéncia dos lingotes.

Figura 14: Lingotes fundidos brutos. Ti-25Zr, Ti-50Zr, Ti-75Zr.

Fonte: autor (2022)

3.2-Forjamento rotativo a frio (“cold swaging”)

Apbs a fusdo, os lingotes obtidos foram submetidos ao processo de forjamento
rotativo a frio. Nesse processo, por meio de conformacdes mecénicas de compressao
sucessivas, a amostra tem sua seccao transversal reduzida e seu comprimento alongado.
A geometria cilindrica da amostra assim obtida sera mais adequada para 0s ensaios de
tracédo.

Cada lingote foi cortado manualmente com o auxilio de um arco de serra em seu
sentido longitudinal, obtendo-se assim 3 pedagos com aproximadamente 50 mm de
comprimento e secéo irregular. Os pedacos de lingote foram entdo usinados em uma
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plaina mecéanica convencional para a obtencdo de uma sec¢do quadrada. Em seguida
foram usinados em torno mecanico convencional para a obtencéo da seccéo circular de 9
mm. A Figura 15 a seguir ilustra cada etapa da preparacdo dos lingotes.

Figura 15: Preparacdo dos lingotes fundidos para o processo de forjamento rotativo.

(a) Corte manual do lingote fundido (b) Lingote cortado (c) Obtencéo da seccéo quadrada por
aplainamento

(d) Obtenc&o da sec¢do circular por (e) Aspecto dos lingotes prontos para o (f) Aspecto dos lingotes prontos para o
torneamento forjamento forjamento

Fonte: autor (2022)

No processo de forjamento rotativo a frio (“cold swaging”’), a amostra € submetida
a 9 passes de martelamentos sucessivos em sua diregdo radial.

Em cada passe é utilizado um conjunto de 4 matrizes de forjamento rotativo, de
modo que ao final do passe a secdo transversal é reduzida e 0 comprimento é alongado.
Em cada passe a area da secgdo é reduzida, conforme a Tabela 5 a seguir, e ao final dos
9 passes a reducdo total da seccao obtida é de 50% em média.

Porém existe variacdo em funcdo do desgaste irregular nos conjuntos de matrizes,
algumas matrizes nem mesmo diminuem a secao, e por isso as amostras ndo terminam o
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processo com o mesmo diametro final, ndo implicando em dificuldades no posterior
ensaio de tracdo. Para esse processo de forjamento foi utilizada a forja rotativa Fenn
Swage 3F AMCA International USA, que possui entrada maxima de 16 mm.

Tabela 5: Seqliéncia de matrizes padronizadas utilizadas no forjamento.

Diametrode  Diametrode %o reducdono Reducdoem % de reducdo

entrada [pol] entrada [mm] diametro mm na area
0,280 7,112 10,26 0,813 19,46
0,250 6,350 10,71 0,762 20,28
0,230 5,842 8,0 0,508 15,36
0,210 5,334 8,70 0,508 16,64
0,190 4,826 9,52 0,508 18,14
0,172 4,369 9,47 0,457 18,05
0,155 3,937 9,88 0,432 18,79
0,140 3,556 9,68 0,381 18,42
0,125 3,175 10,71 0,381 20,28

Fonte: autor (2022).

Figura 16. Processo de forjamento rotativo.

(a) Forja rotativa Fenn Swage 3F (b) Conjunto de matrizes (martelos) (c) Operagéo de alimentagdo manual
AMCA International USA

Fonte: autor (2022).

A Tabela 5, anterior, mostra as matrizes, ou martelos, com as dimensdes padrdes.
Importante notar que devido ao desgaste nem todos os martelos promovem a reducéao de
seccdo esperada. O resultado pratico pode ser diferente do esperado. A Figura 16 na
sequéncia, ilustra a o equipamento de forja e o procedimento manual do processo.
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3.3-Tratamento térmico de homogeneizacao

Apds o processo de forjamento a frio, as amostras foram submetidas a um
tratamento térmico de homogeneizacdo. O objetivo do tratamento é a obtencdo de uma
estrutura estavel, ou seja, alcancar uma microestrutura homogénea e sem tensoes
residuais provenientes do processo de forjamento. As amostras foram aquecidas acima da
temperatura de transicdo alotropica 882,5 °C. Foi adotada uma taxa de aquecimento de
10 °C por minuto até se atingir 1000 °C. As amostras permaneceram por 1000 °C pelo
periodo de 24 Hs, em seguida o forno foi desligado e as amostras resfriaram-se lentamente
até a temperatura ambiente dentro do préprio forno. Todo o processo se deu em vacuo da
ordem de 107 Torr obtido por bomba mecanica.

A figura 17 a seguir mostra 0s equipamentos empregados no processo de
tratamento térmico de homogeneizagéo.

Figura 17. Visdo dos equipamentos empregados no processo de tratamento térmico de
homogeneizacao das ligas.

(a) Visao do forno (b) Detalhe do forno (c) Bomba geradora de vacuo
“Edwards”

Fonte: autor (2022).

Ap6s a obtengdo das amostras forjadas e ao tratamento térmico de
homogeneizacédo, tem inicio a etapa de caracterizacdo quimica, estrutural microestrutural
e mecénica das amostras. Para tanto as amostram foram reunidas em 3 grupos: 1° grupo:
3 varetas de Ti-25Zr forjadas sem tratamento térmico e 3 varetas de Ti-25Zr forjadas com
tratamento térmico, 2° grupo da mesma maneira para as amostras de Ti-50Zr e 3° grupo
da mesma maneira para Ti-75Zr. Conforme mostrado na tabela 6 a seguir. A primeira e
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segunda varetas foram utilizadas no ensaio de tracdo enquanto a terceira vareta foi
utilizada nos demais ensaios.

Tabela 6: Identificacdo das amostras obtidas apds fusdo, forjamento e tratamento

Identificacao

Forjadas sem trat. Térmico

Forjadas com trat. térmico

1°grupo  Ti-25Zr 3 varetas 3 varetas

didm. 3,8mm x compr. 170mm didm. 3,8mm x compr. 170mm
2°grupo  Ti-50Zr 3 varetas 3 varetas

diam. 3,8mm x compr. 170mm diam. 3,8mm x compr. 170mm
3°grupo  Ti-75Zr 3 varetas 3 varetas

diam. 3,8mm x compr. 170mm

diam. 3,8mm x compr. 170mm

Fonte: autor (2022).

Apos a identificacdo das amostras foi planejado um roteiro de ensaios a serem
realizados para a caracterizacdo quimica, estrutural, microestrutural e mecénica das ligas.
A Figura 18, a seguir mostra esse roteiro por meio de um fluxograma.

Figura 18: Fluxograma mostrando o plano de ensaios para a caracterizacao.

Fusdo

S

Forjamento

B

Homogeneizacao

2 amostras Ti-25Zr

2 amostras cilindricas Ti-25Zr 2 amostras cilindricas Ti-25Zr
2 amostras Ti-50Zr 2 amostras cilindricas Ti-50Zr 2 amostras cilindricas Ti-50Zr
2 amostras Ti-75Zr 2 amostras cilindricas Ti-75Zr 2 amostras cilindricas Ti-75Zr
| ! |} 1} | |} |
Espectro- DRX, MO Ensaio DRX, MO Ensaio Ensaio DRX, MO Ensaio
metria MEV Dureza MEV Dureza Tragdo MEV Tragdo
| | |} | ] ] |
Caract. Caract. Caract. Caract. Caract. Caract. Caract. Caract.
Quimica Estrutural Mecanica Estrutural Mecanica Mecanica Estrutural Mecdnica
Composicdo| |Fasesaea’| |Microdureza]l |Fasesaea'] |Microdurezal |Lim.Resist.| |Fasesaea'| |Lim.Resist.
Lim. Escoa. Lim. Escoa.
Méd. Elast. Méd. Elast.

Fonte: autor (2022).
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3.4-Caracterizacao das amostras

A caracterizagdo quimica foi feita por espectrometria de energia dispersiva de raios
X “EDS”. A caracterizacdo estrutural segundo a técnica de difracdo de raios X. A
caracterizacdo microestrutural por microscopia Otica e microscopia eletrénica de
varredura “MEV”. A caracterizagdo das propriedades mecanicas conforme 0s ensaios de
microdureza Vickers de acordo com norma ASTM E384 e ensaio de tragdo convencional
de acordo com a norma ASTM A370.

3.4.1-Caracterizacao quimica

Composi¢do quimica por EDS

O equipamento utilizado foi um microscopio eletrénico de varredura convencional
TOPCOM modelo SM-300 acoplado ao detetor de EDS BRUCKER xflash 6130,
equipamento pertencente ao instituto de quimica 1Q da UNESP Araraquara.

3.4.2-Caracterizacao estrutural.

Difracéo de raios X

As amostras utilizadas para a obtencdo dos difratogramas de raios X, ou seja, a
caracterizacdo estrutural de fases, foram as mesmas amostras embutidas e polidas
utilizadas para o ensaio de microscopia Otica. As amostras foram limpas imersas em
alcool isopropilico em ultrassom por 15 min. As medidas de difracdo de raios X foram
obtidas em um difratdmetro Rigaku, modelo D/Max-2100PC, com o0s seguintes
parametros: radiacdo Cu-Ko com comprimento de onda de 1,544 A, corrente de 20 mA,
potencial de 40 kV.

Utilizou-se 0 modo de tempo fixo com passo de 0,02 ° e tempo de permanéncia de
1,6 segundos, no intervalo de 15 ° a 90 ° (angulo 260) nos difratogramas completos. As
fases caracterizadas nos difratogramas foram identificadas com auxilio do software
X’Pert High Score Plus, desenvolvido pela Malvern Panalytical que utiliza o banco de
dados COD (Crystallograph Open Database) e um banco de dados HSP préprio. O
espectro obtido foi plotado com o software livre Origin 6.0.
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3.4.3 Caracterizacao microestrutural

Microscopia Otica

Para a obtencdo das micrografias no microscopio Otico, as amostras foram
preparadas segundo as técnicas de metalografia convencionais. Foram cortadas se¢Ges de
espessura de 4 mm de cada uma das amostras. Para o corte foi utilizada a seccionadora
marca ‘“Buehler” modelo “Isomet 1000” equipada com disco diamantado a uma rotacéo
de 200 rpm. A rotacgdo baixa procurou evitar o aguecimento excessivo na sec¢do do corte.
Em seguida as amostras foram embutidas a quente em resina “Baquelite”, obtendo-se
tarugos de diametro 25 mm por altura 20 mm. Foi utilizada uma embutidora marca
“Arotec” modelo “30 Mi”. As amostras embutidas foram niveladas com lixamentos
sucessivos e cruzados nas granulometrias de 400, 600, 1200 e 1500, em seguida polidas
com solucdo de diamante em pé de granulometria 6 um por 5 min e finalmente com
solugéo de alumina de granulometria 1 pm por mais 10 min. O resultado final foi uma
superficie espelhada adequada para a microscopia 6tica. A Figura 19, a seguir, mostra 0s
equipamentos utilizados e a amostra obtida depois do embutimento e preparacédo
metalografica.

Figura 19. Visdo dos equipamentos empregados na obtengdo das amostras embutidas.

(a) Viséo da embutidora (b) Viséo da politriz (c) Aspecto das amostras

Fonte: autor (2022).

Ap0s ataque quimico, as micrografias foram obtidas por meio de um microscopio
metalografico Otico marca “Carl Zeiss”, modelo “Axiovert” equipado com camera digital
e software aquisitor de imagem Leica LAS EZ. A Figura 20, a seguir, mostra 0s
equipamentos utilizados e as mostras embutidas.
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Figura 20. Visdo dos equipamentos empregados no processo de microscopia otica.

(a) Aspecto das amostras. (b) Viséo do microscépio dtico (c) Software aquisitor de imagens “Leica
metalografico “Carl Zeiss AxioVert”. LAS EZ”.

Fonte: autor (2022).

Microscopia Eletronica de Varredura

Para a obtencdo das imagens no microscopio eletrénico de varredura, MEV, foram
utilizadas as mesmas amostras preparadas para a microscopia 6tica. O embutimento foi
usinado para que as amostras ficassem com dimensdes finais de diametro 8 mm por altura
4 mm. As amostras foram limpas em alcool isopropilico em ultrassom por 15 min. As
imagens foram obtidas no equipamento marca “Zeiss” modelo “EVO LS-15". A Figura
21, a seguir, mostra 0s equipamentos utilizados para a microscopia eletrénica de
varredura.

Figura 21. Visdo dos equipamentos utilizados no processo de microscopia eletrénica de
varredura.

(a) Limpeza em ultrassom (b) microscopio “ZEISS EVO LS 157 (c) Detector “INCA X ACT”

Fonte: autor (2022).
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3.4.4 Caracterizacdo mecanica

Microdureza

Para leitura das microdurezas foram utilizadas as mesmas amostras preparadas para
microscopia Otica. As amostras foram limpas em alcool isopropilico em ultrassom por 15
min. Foi adotada pré-carga (“loading”) de 9,807N e tempo (“dwell”) de 5 s. Foi
calculada a média de 3 leituras distribuidas ao longo de uma linha de 5 mm sobre a
amostra. O ensaio foi conduzido conforme norma ASTM E384.

As leituras foram obtidas no microdurdmetro digital para ensaio de microdureza
Vickers marca “Time Group” modelo “MHYV 2000” com aplicagdo motorizada da carga
e medicdo via microscopio 6tico, leitura automatica na faixa de 5 a 2500 HV e ajuste do
tempo de pre-carga de 5 a 60 s. equipado com micropenetrador Vickers padrdo. Foram
utilizadas amostras fundidas em bruto e amostras apds forjamento a frio e, ambas
embutidas e com tratamento metalografico padrao para a microscopia oética.

O objetivo da avaliacdo de dureza nas amostras fundidas é identificar o perfil de
dureza em funcdo da caracterizacdo quimica, ou seja, do teor e distribui¢do de Zr. Nas
amostras submetidas a conformacédo mecanica por forjamento rotativo o foco é avaliar a
variagédo do perfil de dureza em funcéo da caracterizagéo estrutural identificada. Portanto,
ndo sera avaliada a dureza nas amostras homogeneizadas.

Ensaio de tracao.

O ensaio de tracdo é ferramenta importante para a determinacao das caracteristicas
mecanicas da amostra tais como os limites de escoamento e de ruptura. Através do grafico
“tensdo versus deformacao ” também é possivel se avaliar o comportamento das amostras
e se obter o médulo de Young ou Mdédulo de Elasticidade. O ensaio foi realizado em
laboratério com ambiente controlado a temperatura de 22 °C e conforme as normas
americanas ASTM A370 e ASTM E-8M.

O corpo de prova foi preparado com segmento do proprio material, com didametro
de 3,8 mm, conforme a norma ASTM A931 para cabos de aco e fios. A curva “tenséo
versus deformacéo” foi obtida na maquina universal de ensaio de tragdo marca “EMIC”
modelo DL2000 com certificado de calibragdo RBC no. 142/2018. Foi utilizado um
extensdmetro eletrénico com certificado de calibragdo RBC no. 145/2018, um paquimetro
digital com certificado de calibracdo RBC no. 0360/2018/001-1 e um termohigrométro
com certificado de calibracdo no. 55191-108. A Figura 22, a seguir, mostra 0 equipamento
utilizado para o ensaio de tragcdo e o corpo de prova utilizado.



Figura 22: Aspecto do equipamento utilizado no ensaio de tracdo convencional.

* Medidas em milimetro

(b) Visdo da maquina de tragéo (c) Corpo de
prova.

(a) Visdo da maquina de tracdo
EMIC DL2000. EMIC DL2000.

. Fonte: autor (2022).
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4-RESULTADOS E DISCUSSAO

Tabela 7: Forjamento rotativo a frio. Reducdes efetivas e grau de encruamento.
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Diéametro da Ti-25Zr Ti-50Zr Ti-75Zr
matriz
[pol (mm)] Do Ds Red. Do Ds Red. Do Ds Red.
[mm] [mm] [%] [mm] [mm] [%] [mm] [mm] [%]
1°0,280” (7,112 mm) 7,4 74 0% 8,0 8,0 0% 8,8 79 10%
2°0,250” (6,350 mm) 7,4 6,8 8% 8,0 72 10% 7.9 71 10%
3°0,230” (5,842 mm) 6,8 6,3 7% 7.2 6,6 8% 71 6,7 6%
4°0210” (5334 mm) 6,3 5,8 8% 6,6 6,1 8% 6,7 6,1 9%
5°0,190” (4,826 mm) 58 54 7% 6,1 5,4 11% 6,1 54 11%
6°0,172” (4,369 mm) 54 53 0% 5,4 53 0% 5,4 54 0%
7°0,163” (3,937 mm) 53 4,6 13% 53 4,6 13% 54 47 13%
8°0,140” (3,556 mm) 4,6 43 7% 46 44 4% 47 4.4 6%
9°0,125” (3,175 mm) 4,3 37 14% 44 39 11% 44 38 14%

Grau encruamento

aparente
r= (Ao-Af)/ Ao

Ao=43,01 Af=10,75
r=0,75

Ap=50,26 Af=11,96
r=0,76

Ao=60,82 As=11,34
r=0,81

Grau encruamento

verdadeira
Fi=Ln(Af/Ao)

Ap=43,01 Af=10,75
Fi=-1,38

Ao=5026 Ar=11,96
Fi=-143

Ao=60,82 Af=1134
Fi=-1,68

A geometria cilindrica das amostras foi obtida por conformacdo mecénica no

Fonte: autor (2022).

processo de forjamento a frio, “cold swaging”.

Foram necessarios 9 passes nos conjuntos de matrizes para se alcancar o didmetro

final de 3,8mm. Houve variagdes no diametro final obtido devido ao desgaste irregular
das matrizes.

Algumas matrizes nem mesmo alteraram o didmetro da amostra. Tais variagdes ndo

interferem nos resultados obtidos que s@o expressps em funcdo da area da secéo.

A tabela 7, anterior, mostra as reducdes efetivas no didmetro em mm obtidas a partir
de cada matriz, assim como a redugéo efetiva em %.
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4.1-Caracterizagdo quimica

4.1.1-Composicao quimica por espectroscopia de energia dispersiva “EDS”

A determinacdo da composicao quimica foi obtida por Espectroscopia de Energia
Dispersiva, “EDS”, no ensaio de microscopia eletrénica de varredura, “MEV”, com uma
tolerancia de +2%. Foram obtidas as porcentagens em massa, conforme mostrado na
Tabela 8 a seguir.

Na amostra Ti-25Zr homogeneizada foi identificado 0,2% de V. A amostra Ti-50Zr
forjada foi identificado 4,04% de Mg e 0,52% de Al e na amostra Ti-75Zr foi identificado
0,006% de C, sempre em localizagdes pontuais. Tais concentra¢fes ndo sao significativas
e indicam provavel contaminacdo durante o processo de forjamento e polimento das
amostras. Ja a presenca de O em todas as amostras indica oxidacédo superficial, visto que
as amostras utilizadas no DRX foram as mesmas amostras embutidas e polidas utilizadas
no ensaio de microscopia.

Tabela 8: Composi¢ao quimica obtida por “EDS”.

Fundida Ti-25Zr  (Ponto 7) Ti: 67,54%, Zr: 28,52%, O: 3,74%
Ti-50Zr  (Ponto 6) Ti: 43,07%, Zr: 51,91%, O: 5,03%
Ti-75zr (Ponto 6) Ti: 22,53%, Zr: 73,87%, O: 3,60%
Forjada Ti-25Zr  (Ponto 7) Ti: 67,54%, Zr: 28,52%, O: 3,74%
Ti-50Zr  (Ponto 9) Ti: 43,70%, Zr: 51,18%, 0: 5,11%
Ti-75Zr (Ponto 7) Ti: 21,91%, Zr: 74,04%, O: 4,05%
Homogeneizada Ti-25Zr (Ponto 8) Ti: 67,94%, Zr: 28,24%, O: 3,82%
Ti-50Zr  (Ponto 10)  Ti: 43,94%, Zr: 50,53%, O: 5,53%
Ti-75Zr  (Ponto 8) Ti: 20,71%, Zr: 73,61%, O: 5,68%
Fonte: autor (2022).

As Figuras 23, 24 e 25 mostram os EDS das ligas na condicdo fundida, forjada e
homogeneizada, respectivamente. Além dos picos referentes aos elementos de liga Ti e
Zr, é possivel observar os picos referentes ao O, indicativos da presenga de oxidacao
superficial nas amostras.

Os resultados de composicdo quimica por EDS atestam que a quantidade em peso
de cada elemento esta proxima do valor nominal, indicando que as ligas foram produzidas
de maneira satisfatoria.



Figura 23: EDS para as amostras Fundidas.
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Fonte autor (2022).

Figura 24: EDS para as amostras Forjadas.
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Fonte: autor (2022).

Figura 25: EDS para as amostras Homogeneizadas.
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Fonte: autor (2022).

O mapeamento da distribuicdo dos elementos do sistema Ti-Zr foi obtido por
espectroscopia de energia dispersiva, EDS, no ensaio de microscopia eletronica de
varredura. A Figura 26 mostra as imagens obtidas para a liga Ti-25Zr, enquanto a Figura

27 mostra as imagens obtidas para a liga Ti-50Zr e a Figura 28 mostra as imagens obtidas
para a liga Ti-75Zr.
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Observa-se uma étima distribuicdo dos elementos Ti e Zr tanto na fase o quanto na
fase o’ sem a presenca de aglomerados ou segregados, demonstrando que o processo de
fusdo garantiu uma amostra homogénea.

Figura 26: Mapeamento “EDS” da amostra Ti-25Zr.

3 100pm £ Electron Image 1 5 100um E

(a) Imagem da topografia MEV (b) Topografia com superposicéo EDS dos elementos de liga.
Ti vermelho, Zr verde

Fonte: autor (2022)

Figura 27: Mapeamento “EDS” da amostra Ti-50Zr.

Spectrum 1

L 100pm E Electron Image 1 b 100um :

(a) Imagem da topografia MEV (b) Topografia com superposicdo EDS dos elementos de liga.
Ti vermelho, Zr verde.

Fonte: autor (2022).
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Figura 28: Mapeamento “EDS” da amostra ti-75Zr.

Spectrum 1

100pm E Electron Image 1 i 100pm

(a) Imagem da topografia MEV (b) Topografia com superposicao EDS dos elementos de liga.
Ti vermelho, Zr verde.

Fonte: autor (2022).

4.2-Caracterizacao estrutural

4.2.1-Difragéo de raios X

A Figura 29 mostra os difratogramas de raio X obtidos para as amostras Ti-25Zr, a
Figura 30 mostra as descontinuidades, tipicas do processo de forjamento para a amostra
Ti-25Zr, a Figura 31 mostra os difratogramas obtidos para as amostras Ti-50Zr e a Figura
32 mostra os difratogramas obtidos para as amostras Ti-75Zr. As fases caracterizadas nos
difratogramas foram identificadas com auxilio do software X’Pert High Score Plus,
desenvolvido pela Malvern Panalytical que utiliza o banco de dados COD (Crystallograph
Open Database) e um banco de dados HSP proprio.

Na Figura 29, analisando os difratogramas da amostra Ti-25Zr fundida, observa-se
0 padrdo de difracdo caracteristico da fase Hexagonal o para o Ti metalico
(COD9012925/HSP96-901-2926), para 0 Zr metalico (COD 1512554/HSP96-151-2555)
e para o Ti-Zr (COD1541222/HSP96-154-1223), observa-se também pequenas
quantidades de oxidacfes (COD 9008216/HSP96-900-8217). Na amostra forjada
mantém-se a fase Hexagonal a para o Ti metalico (COD9012925/HSP96-901-2926) e
para o Ti-Zr (COD 1539841/HSP96-153-9842), caracterizadas em um pico com a
presenca de Ti metalico e Ti-Zr, um pouco deslocada e mais intensa. Nota-se também
relativo aumento na quantidade de oxidagcdes (COD 9008214/HSP96-900-8215 e
COD2101234/HSP96-810-1235). Na amostra homogeneizada permanece a fase
hexagonal alfa para o Ti metalico e para 0 Zr metalico caracterizada em um pico com a
presenca de Ti-Zr mais intenso (COD1541222/HSP96-154-1223) e obtém-se
significativa diminuicdo na quantidade de oxidagdes (COD1537224/HSP96-153-7225).



Figura 29. Difratogramas obtidos para a ligaTi-25Zr e identificacdo de fases.
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Fonte: autor (2022)
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A figura 30 em (a) e (b) mostra os parametros de forma do Ti-metalico (p63mmc)
e Zr metalico (p63mmc). Em (c) Pode-se observar as diferencas dos parametros de forma
do sistema Ti-Zr.

Figura 30. Parametros de forma das células do Ti-metalico, Zr metalico e Sistema Ti-
50Zr.

0GR 63/6 o 8194

a=2 . 951 —

(c) Célula Ti-0,5Zr COD1510845

Fonte: Crystallography Open Database — COD (2022)

Os ensaios de DRX foram feitos nas sec¢Ges transversais de amostras solidas e esse
pode ser o0 motivo da presenca de oxidagdes em todas as amostras. O intenso processo de
conformacéo leva ao surgimento de descontinuidades internas ao material, induzindo o
aumento da quantidade de oxidagdes nas amostras forjadas.

Essas descontinuidades oxidadas podem ser observadas nas imagens obtidas no
MEV e mostradas na Figura 31 a seguir. A analise de EDS mostrada na Tabela 8 anterior,
confirma o aumento significativo de oxigénio em pontos especificos nas amostras
forjadas.



62

Figura 31: Deformagdes microestruturais apos intensa conformacdo mecanica. A
ampliacdo mostra as descontinuidades na liga Ti-25Zr ap6s forjamento.

Fonte: autor (2022).

As tensdes impostas ao material por meio do processo de conformacgédo também
podem motivar transformacbes martensiticas e levar ao surgimento da fase alfa linha,
tipicamente em forma aciculares (agulhas). Essas agulhas podem ser observadas nas
imagens obtidas no MEV e mostradas nas Figuras 36, 38 e 40, adiante. Na amostra
forjada, pode-se observar no difratograma, o deslocamento dos picos, o0 que indica
mudanga nos parametros de rede (a, b e c) e angulares (o, B e y). Tal assimetria indica
distorcdes na rede cristalina (MIRANDA, 1994). De fato, na amostra fundida, observa-
se 0s picos caracteristicos do padréo de difracdo do Ti metalico, do Zr metalico e do Ti-
Zr, enquanto que na amostra forjada observa-se o picos caracteristico do padrdo de
difracdo do Ti metalico menos intenso e do Ti-Zr mais intenso e, sem o pico do Zr
metalico.



Figura 32: Difratogramas obtidos para a liga Ti-50Zr e identificacdo de fases.
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Fonte: autor (2022).

63



64

Na Figura 32, analisando os difratogramas da amostra Ti-50Zr fundida, mostrado
na Figura 32, observa-se o padrdo de difracdo caracteristico da fase Hexagonal alfa para
o Ti metadlico (COD9012925/HSP96-901-2926), para o Zr metélico (COD
1512554/HSP96-151-2555) e para o Ti-Zr (COD 1527365/HSP96-152-7365), observa-
se também pequenas quantidades de oxidagdes (COD1538970/HSP96-153-8971). Na
amostra forjada mantém-se a fase hexagonal alfa para o Ti+Zr (COD1527364/HSP96-
152-7365) em um pico sem a presenca de Ti metdlico ou Zr metélico, e sem
deslocamento; nota-se também relativo aumento na quantidade de oxidagoes
(COD1520780/HSP96-152-0781 e COD2101234/HSP96-210-1235).

Na amostra homogeneizada permanece a fase hexagonal alfa para o Ti-Zr
(COD1527364/HSP96-152-7365) em um pico sem a presenca de Ti metalico ou Zr
metalico, e obtém-se significativa diminuicdo na quantidade de oxidacbes
(COD1527090/HSP96-152-7091).

A presenca de oxidagdes nas amostras Ti-50Zr, principalmente na amostra forjada,
explica-se pelas mesmas razfes abordados nas amostras Ti-25Zr, conforme pode ser
observado nas imagens obtidas no MEV mostradas na Figura 31 anterior.

A fase o’ linha, nas amostras Ti-50Zr, mostram-se também em forma de agulhas,
porém mais finas, motivadas pelas mesmas transformac6es martensiticas decorrentes das
deformacgdes impostas ao material no processo de conformacdo, conforme pode ser
observado nas imagens obtidas pelo MEV e mostradas na Figura 38 adiante.

Na amostra forjada, pode-se observar no difratograma, que ndo houve
deslocamento do pico, o que indica que ndo houve mudanca nos parametros de rede (a, b
e ¢) e angulares (a, B e y). De fato, na amostra fundida, observa-se 0s picos caracteristicos
do padrdo de difracdo do Ti metélico e do Ti-Zr, enquanto que na amostra forjada
observa-se somente 0 pico caracteristico do padrdo de difracdo do Ti-Zr. A amostra Ti-
50Zr possui quantidades muito proximas de Ti e Zr, por isso, na amostra forjada, ndo
prevalecem os picos do Ti metalico ou Zr metalico, permanecendo o pico do Ti-Zr tanto
no fundido quanto no forjado, ndo apresentando deslocamento.

Na Figura 33, analisando os difratogramas da amostra Ti-75Zr fundida, mostrado
na Figura 33, observa-se o padrdo de difracdo caracteristico da fase Hexagonal alfa para
0 Ti-Zr (COD1527317/HSP96-152-7318), sem 0s picos caracteristicos para a fase Ti
metalico ou Zr metélico, observa-se também pequenas quantidades de oxidacGes
(COD1538970/HSP96-153-8971 e COD231075/HSP96-231-0726).

Na amostra forjada mantém-se a fase Hexagonal alfa para o Zr metélico
(COD9008523/HSP96-900-8524) e para o Ti-Zr (COD1527317/HSP96-901-7318) sem
a presenca do pico caracteristico do Ti metélico, e com pequeno deslocamento; nota-se
também relativo aumento na quantidade de oxida¢des (COD8104264/HSP96-810-4265 e
COD4124498/HSP96-412-4499). Na amostra homogeneizada permanece a fase
hexagonal alfa para o Ti-Zr (COD1527317/HSP96-152-7318) sem a presenca dos picos
caracteristicos do Ti metalico ou Zr metélico, e obtém-se significativa diminui¢do na
quantidade de oxidagbes (COD1521833/HSP96-152-1834).



Figura 33: Difratogramas obtidos para a liga Ti-75Zr e identificacdo de fases.
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A presenca de oxidagdes nas amostras Ti-75Zr, principalmente na amostra forjada,
explica-se pelas mesmas razdes abordados nas amostras Ti-25Zr e Ti-50Zr, conforme
pode ser observado nas imagens obtidas no MEV e mostradas na Figura 31 anterior.

A fase alfa linha, nas amostras Ti-75Zr, mostram-se também em forma de agulhas,
porém muito finas, quase imperceptiveis motivadas pelas mesmas transformagdes
martensiticas decorrentes das deformacbes impostas ao material no processo de
conformacao, conforme pode ser observado nas imagens obtidas pelo MEV e mostradas
na Figura 40 adiante

Na amostra forjada, pode-se observar no difratograma, que houve deslocamento do
pico, o que indica que houve mudanga nos parametros de rede (a, b e c) e angulares (o, 3
e ). De fato, na amostra fundida, observa-se 0s picos caracteristicos do padréo de difracéo
do Zr metélico e do Ti-Zr com a mesma intensidade, enquanto que na amostra forjada
observa-se 0 pico caracteristico do padrdo de difracdo do Ti-Zr mais intenso que 0 pico
do Zr metalico. A amostra Ti-75Zr tem maior quantidade de Zr, por isso, na amostra
forjada, prevaleceu o pico do Ti-Zr em maior intensidade que o pico do Zr metélico, o
pico do Ti metélico ndo apareceu.

Comparativo entre processos: fundido, forjado e homogeneizado

Comparando-se as amostras fundidas, observa-se que o aumento do teor de Zr em
massa aumenta a intensidade do pico caracteristico principal e o desloca indicando
mudanga nos parametros de rede (a, b e c) e angulares (a, B e y) e distor¢des na rede
cristalina (MIRANDA, 1994). A liga Ti-25Zr apresenta os picos caracteristicos do Ti
metélico e do Ti-Zr com as mesmas intensidades, demonstrando predominancia do Ti na
Liga. Ja a liga Ti-50Zr, apresenta os mesmos picos caracteristicos do Ti metalico, do Ti-
Zr agora em maior intensidade e, também, o pico do Zr metélico demonstrando um
equilibrio entre Ti e Zr na liga. Por sua vez, a liga Ti-75Zr, apresenta o pico caracteristico
do Zr metélico e do Ti-Zr em intensidade ainda maior e deixa de apresentar o pico Ti
metélico, demonstrando predominéncia do Zr na liga.

Comparando-se as amostras forjadas, a liga Ti-25Zr ap06s forjamento, apresenta
grande deslocamento do pico Ti-Zr em relacdo a liga fundida, apresenta o pico do Ti
metalico em menor intensidade e o pico do Ti-Zr em maior intensidade, e deixa de
apresentar o pico do Zr metalico. Essas alteragdes podem indicar que o forjamento
provocou a distorcdo e 0 aumento da estrutura Ti-Zr. Ja a liga Ti-50Zr ap6s forjamento,
apresentou pouco ou nenhum deslocamento do pico Ti-Zr em relagéo a liga fundida,
apresenta o pico do Ti-Zr e deixa de apresentar os picos do Ti metéalico e do Zr metalico.
Essa condigédo pode indicar que o forjamento provocou pouco ou nenhuma distorgéo e
aumento da estrutura Ti-Zr. Por sua vez a liga Ti-75Zr, ap0s forjamento, apresentou
pequeno deslocamento do pico Ti-Zr em relacdo a liga fundida, apresenta o pico Ti-Zr,
apresenta o pico Zr metalico e, ndo apresenta o pico Ti metalico como na liga fundida.
Essa condicéo pode indicar que o forjamento provocou apenas distor¢do na estrutura Ti-
Zr.
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Comparando-se as amostras homogeneizadas, a liga Ti-25Zr apds
homogeneizacdo, ndo apresenta deslocamento do pico Ti-Zr em relagdo a liga forjada,
deixa de apresentar o pico Ti metalico e continua a ndo apresentar o pico Zr metélico. J&
a liga Ti-50Zr ap6s homogeneizagdo continua a apresentar o pico Ti-Zr e ndo apresentar
0s picos Ti metélico e Zr metélico. Por sua vez, a liga Ti-75Zr ap6s homogeneizacao
continua a apresentar o pico Ti-Zr, continua a ndo apresentar o pico Ti metalico e deixa
de apresentar o pico Zr metalico. Para as 3 amostras, apos a homogeneizagdo, observa-se
grande diminuicdo dos picos caracteristicos de oxidagdes e aumento na largura das
agulhas, como pode ser observado nas imagens do MEV nas Figuras 36, 38 e 40 adiante.

4.3-Caracterizacdo microestrutural

4.3.1-Microscopia 6tica e microscopia eletrénica de varredura

Nos ensaios metalograficos, por microscopia Otica, foram obtidas as seguintes
micrografias:

As Figuras 34 e 35 a seguir mostram as imagens obtidas por microscopia ética e
por microscopia eletrénica de varredura para as amostras Ti-25Zr fundidas, forjadas e
homogeneizadas.

As microscopias da liga Ti-25Zr mostradas na Figura 35 (a, b e ¢) mostram a
presencga das fases o e o’ na amostra fundida. A fase o’ em forma de agulhas mostra-se
fina e alongada e bem distribuida proximo a superficie e na regido do ndcleo. Na condi¢édo
fundida prevalece a estrutura hexagonal do Ti metalico e do Zr metalico, como indicado
no DRX.

As microscopias da liga Ti-25Zr mostradas na Figura 34 (d, e e f) mostram a fase
o’ em forma de agulhas com bastante distorcao, condicéo tipica apds o forjamento. A fase
o’ em forma de agulhas apresenta-se bastante deformada préximo a superficie e na regido
do ndcleo devido as altas tensGes impostas pela conformagao mecanica.

Na condigéo forjada prevalece a estrutura hexagonal do Ti-Zr juntamente coma
estrutura hexagonal do Ti metalico sem a estrutura hexagonal do Zr metalico, como
indicado no DRX.

As microscopias da liga Ti-25Zr mostradas na Figura 34 (g, h e i) mostram a fase
o’ em forma de agulhas bem maiores. Apos a homogeneizagao a fase o’ apresenta-se sem
deformacédo, porém na condi¢do concentrada e enfileirada nas interfaces, devido as
transformacdes martensiticas ocorridas nessas regides de maior concentracao de tensoes.
As imagens do MEV para a liga Ti-25Zr mostradas na Figura 36 a seguir confirmam essa
transformac&o. Na condi¢cdo homogeneizada prevalece somente a estrutura hexagonal do
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Ti-Zr sem a estrutura hexagonal do Ti metalico e do Zr metalico, como demonstrado no
DRX.

Figura 34. Imagens de microscopia ética para as amostras Ti-25Zr.
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Fonte: autor (2022).

Figura 35. Imagens de microscopia eletronica de varredura para as amostras Ti-25Zr.

(a) Ti-25Zr Homogenelzado superfncne (b) Ti-Zr Homogeneizado superficie (c) Ti-Zr Homogeneizado nucleo
M.E.V. mag. 250x M.E.V. mag. 500x M.E.V. mag. 500x

Fonte: autor (2022).
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Essas caracteristicas estruturais serdo determinantes na dureza e nas propriedades
mecanicas a serem avaliadas no ensaio de tracdo, como sera mostrado adiante.

As Figuras 36 e 37 a seguir mostram as imagens obtidas por microscopia 6tica e
por microscopia eletrénica de varredura para as amostras Ti-50Zr fundidas, forjadas e

homogeneizadas.

Figura 36. Imagens de microscopia ética para as amostras Ti-50Zr.
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(a) Ti-50Zr fundi p (a) Ti-50Zr fundida superficie (c) ti-50Zr fundid
M.O. mag. 200x M.O. mag. 500x M.. mag. 500x

»

(d) Ti-50Zr forjada superfl’ie (e) Ti-50Zr forjada superficie (f) Ti-50Zr forjada nicleo
M.O. mag. 200x M.O. 500x M.O. 500x
oo ] ;

(9) Ti-50Zr hdmogeneizada ’superfl’cie (h) Ti-50Zr homogeneizada superficie 0] Ti-502r homogeneizada nicleo
M.O. mag. 200x M.O. mag. 500x M.O. mag. 500x
Fonte: autor (2022).

As microscopias da liga Ti-50Zr mostradas na Figura 36 (a, b e ¢) mostram a
presenga das fases a ¢ o’ na amostra fundida. Em comparagdo com a liga Ti-25Zr, a fase
o’ em forma de agulhas mostra-se muito mais refinada, fina e alongada e bem distribuida
proximo a superficie e na regido do nucleo. Na condi¢do fundida prevalece a estrutura
hexagonal do Ti metalico, do Zr metalico e também do Ti-Zr, como indicado no DRX.




70

As microscopias da liga Ti-50Zr mostradas na Figura 36 (d, e e f) mostram a fase
o’ em forma de agulhas muito discretas, quase imperceptiveis, com bastante distorcao,
condicdo tipica apds o forjamento. A fase o’ em forma de agulhas apresenta-se bastante
deformada proximo a superficie e na regido do nucleo devido as altas tensdes impostas
pela conformacdo mecénica. Na condicdo forjada prevalece somente a estrutura
hexagonal do Ti-Zr, sem a estrutura hexagonal do Ti metalico e do Zr metélico, como
indicado no DRX.

As microscopias da liga Ti-50Zr mostradas na Figura 36 (g, h e i), em comparagéo
com a liga Ti-25Zr, mostram a fase o’ em forma de agulhas muito mais finas. Apos a
homogeneizagio a fase o’ apresenta-se sem deformacéo, porém na condi¢do concentrada
e enfileirada nas interfaces, devido as transformacdes martensiticas ocorridas nessas
regides de maior concentracdo de tensdes.

As imagens do MEV para aliga Ti-50Zr mostradas na Figura 37 a seguir confirmam
essa transformacdo. Na condicdo homogeneizada continua a prevalecer somente a
estrutura hexagonal do Ti-Zr sem a estrutura hexagonal do Ti metalico e do Zr metalico,
como demonstrado no DRX.

Figura 37: Imagens de microscopia eletrénica de varredura para as amostras Ti-50Zr.
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WO bCr Mg 100K T

(c) Ti-50Zr homogeneizado nucleo
M.E.V. mag. 1000x

(b) Ti-50Zr homogeneizado nicleo
M.E.V. mag. 250x M.E.V. mag. 500x

Fonte: autor (2022).

(a) Ti-50Zr homogeneizado superficie

As Figuras 38 e 39 a seguir mostram as imagens obtidas por microscopia 6tica e
por microscopia eletronica de varredura para as amostras Ti-75Zr fundidas, forjadas e
homogeneizadas.

As microscopias da liga Ti-75Zr mostradas na Figura 38 (a, b e ¢) mostram a
presenca das fases o e o’ na amostra fundida. Em comparagao com a liga Ti-50Zr, a fase
o’ em forma de agulhas mostra-se ainda mais refinada, fina e alongada e bem distribuida
préximo a superficie e na regido do nucleo. Na condigdo fundida prevalece a estrutura
hexagonal do Ti-Zr, sem a estrutura hexagonal do Ti metélico e do Zr metélico como
indicado no DRX.
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Figura 38. Imagens de microscopia ética para as amostras Ti-75Zr.
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(9) Ti-752r homogene|zado superﬂcne (h) Ti-752r homogenelzado superficie (i) ti-75Zr homogeneizado nucleo
M.O. mag. 200x M.O. mag. 500x M.O. mag. 500x

Fonte: autor (2022).

As microscopias da liga Ti-75Zr mostradas na Figura 38 (d, e e f) mostram a fase
o’ em forma de agulhas ainda mais discretas, quase imperceptiveis, com bastante
distor¢do, condicdo tipica apds o forjamento. A fase o’ em forma de agulhas apresenta-se
bastante deformada proximo a superficie e na regido do nucleo devido as altas tensfes
impostas pela conformagdo mecéanica. Na condigdo forjada prevalece a estrutura
hexagonal do Ti-Zr, e a estrutura hexagonal do Zr metalico, sem a estrutura hexagonal do
Ti metélico, como indicado no DRX.

As microscopias da liga Ti-75Zr mostradas na Figura 38 (g, h e i), em comparagéo
com a liga Ti-50Zr, mostram a fase o’ em forma de agulhas muito mais finas. Apos a
homogeneizagao a fase o’ apresenta-se sem deformacéo, porém na condigdo concentrada
e enfileirada nas interfaces, devido as transformacfes martensiticas ocorridas nessas
regides de maior concentragdo de tensodes.
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As imagens do MEV para a liga Ti-75Zr mostradas na Figura 39 a seguir
confirmam essa transformacdo. Na condigcdo homogeneizada continua a prevalecer
somente a estrutura hexagonal do Ti-Zr sem a estrutura hexagonal do Ti metalico e do Zr
metalico, como demonstrado no DRX.

Figura 39. Imagens de microscopia eletronica de varredura para as amostras Ti-75Zr.

(c) Ti-75Zr homogeneizado nucleo
M.E.V. mag. 2000x

(b) Ti-75Zr homogeneizado ntcleo
M.E.V. mag. 1000x M.E.V. mag. 1000x

Fonte: autor (2022).

(a) Ti-75Zr homogeneizado superficie

4.4-Caracterizacdo mecéanica

4.4.1-Microdureza

A dureza Vickers do titanio comercialmente puro varia entre 90 e 160 HV,
enquanto a dureza de ligas de titnio termicamente tratadas varia entre 250 e 500 HV.
Uma liga de titdnio comercial tipica, com tensdo limite de resisténcia ao escoamento da
ordem de 895 MPa atinge dureza da ordem de 320 HV ou 34 HRC (dureza Rockwell C).

As ligas monofasicas a ndo podem ser tratadas termicamente com o objetivo de
aumentar a resisténcia mecanica/dureza, enquanto as ligas bifasicas a-B, quando
adequadamente tratadas, apresentam uma excelente combinacéo de resisténcia mecanica
e ductilidade. Por outro lado, o trabalho a frio aumenta a resisténcia mecanica/dureza.
(DONACHIE, 1988; GILBERT, 1985) De fato, o forjamento na amostra Ti-25Zr
aumentou a dureza em 10,87% passando de 322 HV para 357 HV. Na amostra Ti-50Zr o
aumento foi de 3,40%, passando de 353 HV para 365 HV. E na amostra Ti-75Zr houve
reducdo de 11,39%, passando de 360 HV para 319 HV.

A Tabela 9 a seguir mostra uma média de 3 leituras dos valores de microdureza
Vickers HV 0,5 obtidos para as amostras fundidas em bruto; enquanto a Tabela 10 mostra
os valores de Dureza Vickers HV0,5, obtidos para as amostras forjadas.
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Né&o foi verificado gradiente de dureza ao longo da secao na direcdo do raio, 0 que
indica forjamento homogéneo e intenso por toda a secao.

Tabela 9: Valores de Dureza Vickers HV 0,5 para as amostras fundidas em bruto.

Mag. 200x Mag. 200X Mag. 200X

Ti-25Zr fundido bruto: Ti-50Zr fundido bruto: Ti-75Zr fundido bruto:

média 322 HV média 353 HV média 360 HV

1° leitura 2° [eitura 3° leitura 1° leitura 2° [eitura 3° leitura 1° leitura 2° [eitura 3° [eitura
318 323 324 354 356 350 368 354 358

Fonte: autor (2022).

Tabela 10: Valores de Dureza Vickers HV 0,5 para as amostras forjadas.

Mag. 50X Mag. 50X Mag. 50X

Ti-25Zr forjado sem tratamento: Ti-50Zr forjado sem tratamento: Ti-75Zr forjado sem tratamento:
Média 357,2 HV Média 364,8 HV Média 319,1HV

Prof. Leitura  Prof. Leitura  Prof. Leitura  Prof. Leitura  Prof. Leitura Prof. Leitura
0,2 352 1,2 365 0,2 364 1,2 365 0,2 327 1,2 322
0,4 343 1,4 358 0,4 362 1.4 370 0,4 321 1,4 330
0,6 354 1,6 369 0,6 363 1,6 369 0,6 308 1,6 330
0,8 350 1,8 366 0,8 355 1,8 364 0,8 312 1,8 325
1,0 353 2,0 362 1,0 364 2,0 372 1,0 308 2,0 308

Fonte: autor (2022).

O diagrama mostrado na Figura 40 a seguir compara os padrdes de difracdo
caracteristicos da fase hexagonal alfa das amostras fundidas com os padrdes das amostras
apos o forjamento. Nas 3 amostras fundidas, Ti-25Zr, Ti-50Zr e Ti-75Zr, identifica-se o
pico caracteristico do sistema Ti-Zr, porém os picos caracteristicos do Ti metalico e do
Zr metalico identificam-se apenas nas amostras Ti-25Zr e Ti-50Zr, ndo aparecendo na
amostra Ti-75Zr.

Ap0s o forjamento, nas 3 amostras, permanece 0 pico caracteristico do sistema Ti-
Zr, porém o pico caracteristico do Zr metalico deixa de aparecer na amostra Ti-25Zr, 0
pico caracteristico do Ti metalico deixa de aparecer na amostra Ti-75Zr e ambos 0s picos
Ti metélico e Zr metalico deixam de aparecer na amostra Ti-50Zr.
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Figura 40. Padrdes de difracdo caracteristicos encontrados para as amostras fundidas e
forjadas, mostrando a dureza em HV associada.

piesF ples—r pico Ti-Zr - Forjado 385

Ti-50Zr

S pico Ti, pies==Z=, pico Ti-Zr - Forjado 357
=T
280 300 310 320 330 340 350 360 370
Dureza HV

Fonte: autor (2022).

No mesmo diagrama observa-se que o forjamento na amostra Ti-25Zr eliminou o
pico caracteristico do Zr metélico e conferiu aumento de dureza de 10,87% passando de
322HV para 357HV. O Forjamento na amostra Ti-75Zr eliminou o pico caracteristico do
Ti metélico e conferiu uma diminuicdo de dureza de 11,39% passando de 360 HV para
319 HV.

Ja o forjamento na amostra Ti-50Zr eliminou ambos os picos caracteristicos do Ti
metalico e do Zr metalico e praticamente ndo alterou a dureza, conferindo um aumento
de 3,40% passando de 353 HV para 365 HV.

Nota-se que, para essas amostras, o aumento de dureza estd associado com a
presenca do padrdo de difragdo caracteristico da fase hexagonal o do Ti metélico,
enguanto que a diminuicdo de dureza esta associada com a presenca do pico caracteristico
do Zr metalico. De fato, na auséncia dos picos caracteristicos Ti metélico e Zr metélico,
a dureza praticamente ndo se alterou.

Aparentemente o forjamento confere aumento de dureza enquanto esta presente o
pico caracteristico da fase a hexagonal do Ti metéalico, ou seja, até o teor minimo de 50%
de Ti em peso na liga.

A Figura 41 a seguir mostra um comparativo entre as durezas obtidas nas amostras
forjadas e fundidas (em vermelho) e as durezas fornecidas pela literatura.
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Figura 41. Comparativo entre as durezas obtidas (em vermelho) e as durezas da
literatura para diversas ligas do sistema Ti-Zr expressas em % de peso.

Zr —— 180

Ti-80Zr I ——— 230

Ti-75Zr Fundido I 360
Ti-75Zr Forjado | 319

Ti-65Zr 275

Ti-60Zr 2380

Ti-50Zr Fundido | 353
Ti-50Zr Forjado I 365
Ti-40Zr I —— 350
Ti-25Zr I —— 315

Ti-25Zr Forjado | 357
Ti-25Zr Fundido I 322

Ti-20Zr I —— 310
Ti-15Zr I —— 250
Ti-10Zr I — 260
Ti-5Zr I —— 4,0
Ti I —— 190
0 50 100 150 200 250 300 350 400
Dureza HV

Fonte: adaptado de HO, 2008; HSU, 2009 apud CORREA (2014).

4.4.2-Limite de escoamento, Limite de ruptura e Mddulo de elasticidade

Conforme os resultados do ensaio de tragdo compilados na Tabela 11, observa-se
que a liga Ti-25Zr forjada apresenta tensdo de resisténcia a tragdo de 1.201 Mpa enquanto
a liga homogeneizada apresenta resisténcia de 824 Mpa, ou seja a homogeneizacao
diminui a resisténcia em 31%. De fato, conforme a literatura, o titanio cp apresenta
resisténcia a tracdo entre 240 e 690 Mpa, sendo que a adi¢cdo de elementos de liga em
sistemas binarios ou ternarios pode aumentar a resisténcia a tragdo da liga para a mais de
1370 Mpa, e que ligas fundidas e trabalhadas mecanicamente a frio podem alcancar
resisténcia a tracdo ainda mais elevadas, porém com baixa ductilidade. (DONACHIE,
2004 e GILBERT, 1985)
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Com efeito, pode-se observar pelo aspecto dos diagramas Tensdo x Deformacédo
apresentados nas Figuras 42, 43 e 44 que o aumento do teor de Zr no sistema aumenta a
resisténcia a ruptura na tragéo, porém diminui a ductilidade. Na Figura 42, o alongamento
da amostra Ti-25Zr forjada aumenta consideravelmente ap6s a homogeneizacdo, Na
Figura 43, o alongamento imperceptivel da amostra Ti-50Zr forjada aumenta pouco apds
a homogeneizacdo, E na Figura 44, a amostra Ti-75Zr forjada ndo apresentou
alongamento, mesmo ap0s a homogeneizacdo. A literatura efetivamente observa que ligas
fundidas e trabalhadas mecanicamente, podem atingir resisténcia a tracdo mais elevada,
porém com baixa ductilidade. (DONACHIE, 2004 e GILBERT, 1985).

De acordo com os resultados do ensaio de tracdo compilados na Tabela 11, observa-
se que a amostra Ti-25Zr forjada apresenta alongamento de 11,6% enquanto a amostra
homogeneizada apresenta alongamento de 21,0%, ou seja a homogeneiza¢do aumentou o
alongamento em 81%. Ja a reducdo de area do forjado cai de 22,6% para 21% no
homogeneizado, ou seja, diminuigédo de 7%.

Realmente, conforme a literatura, o titdnio cp apresenta alongamento entre 20 e
40% e reducdo de area entre 45 e 65%, sendo que a adicdo de elementos de liga pode
reduzir o alongamento para cerca de 15%. (DONACHIE, 2004 e GILBERT, 1985).

Figura 42: Aspecto da curva “tensdo x deformag¢do” para as amostras Ti-25Zr forjadas
(a, b) e homogeneizadas (c,d).

Tensio (MPa)

Tensio (MPa)
"

W0 DeLEspecif. (%)

1000 Def.Especi. (%)

(a) Gréfico Tensdo x Deformacéo para 1° corpo de prova (b) Gréfico Tensao x Deformag&o para 2° corpo de prova Ti-
Ti-25Zr forjado. 25Zr forjado.

Tensio (MPa) Tensdo (MPa)

DeLEspecif. (%) 100 DefEspecif. (%0)

o 00 0400 0300 1,200 L

(c) Gréfico Tensdo x Deformacéo para 1° corpo de prova Ti-
25Zr homogeneizado

(d) Gréfico Tenséo x Deformag&o para 2 corpo de prova Ti-
25Zr homogeneizado

Fonte: autor (2022)
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De acordo com a Tabela 11, observa-se que a liga Ti-25Zr forjada apresenta
Mddulo de Elasticidade de 83,7 GPa, enquanto a liga homogeneizada apresenta Modulo
de Elasticidade de 101,5 GPa, ou seja, a homogeneizacdo aumenta 0 modulo de
elasticidade em 21,3%. Conforme a literatura, no Ti cp 0 Mddulo de Elasticidade é da
ordem de 103 GPa, enquanto que no Ti ligado, o Mddulo de Elasticidade pode chegar a
124 GPa. (DONACHIE, 2004 e GILBERT, 1985).

Os valores do Limite de escoamento, Limite de ruptura e Modulo de elasticidade
foram obtidos por meio do ensaio de tragdo convencional. Foram realizados ensaios em
dois corpos de prova para amostras forjadas sem tratamento e mais dois ensaios em dois
corpos de prova forjados com tratamento.

O aspecto dos graficos “Tensdo versus Deformagao” obtidos para as amostras Ti-
25Zr sdo mostrados na figura 43 anterior.

A tabela 11 a seguir compila os resultados obtidos no ensaio de tragdo convencional
para as amostras Ti-25Zr. Sdo apresentados os valores médios de dois corpos de prova.

Tabela 11: Valores de Limite de escoamento, limite de resisténcia e Médulo de
elasticidade obtidos para as amostras Ti-25Zr.

Ti-25Zr Forjada sem tratamento térmico de homogeneizacao

Corpo Diam. Compr. Diam. Comepr. Limite de Limite de Alongam.  Reducéo Médulo
de prova Inicial Inicial Final Final Resisténcia  Escoamen. de Area Elasticid.
[mm] [mm] [mm] [mm] [MPa] [MPa] [%] [%] [GPa]
1° 3,79 150,00 3,45 166,80 1193+3,3 11174490 11,2+0,34  17,1+0,12 83,3
2° 3,77 150,00 3,20 168,00 1208 +3,3 1130+4,96 12,0+0,34  28,0+0,11 84,0
Média 1201+3,3 1124+493  11,6+£0,34  22,6+0,12 83,7

Ti-25Zr Forjada e com tratamento térmico de homogeneizacdo

Corpo Diam. Compr. Diam. Compr. Limite de Limite de Alongam.  Reducéo Médulo
de prova Inicial Inicial Final Final Resisténcia  Escoamen. de Area Elasticid.
[mm] [mm] [mm] [mm] [MPa] [MPa] [%] [%] [GPa]
1° 3,76 150,00 3,22 184,9 831+1,8 786 2,69  23,3+0,36  26,7+0,11 1014
2° 3,80 150,00 3,50 178,00 817+2,3 716 3,14  18,7+0,34  15,2#0,12  101,6
Média 824121 751+2,9 21+0,35 20,95+0,12 101,5

Fonte: autor (2022).

O aspecto dos gréficos “Tensdo versus Deformagdo” obtidos para as amostras do
grupo Ti-50Zr sdo mostrados na figura 44 a seguir.



78

Figura 43: Aspecto da curva “tensdo x deformag¢ao” para as amostras Ti-50Zr forjadas
(a, b) e homogeneizadas (c, d).

Tensiao (MPa) Tensao (MPa)

% DeLEspecif. (%) 16 2000 Def.Especif. (%)

“(a) Grafico Tensdo x Deformagéo para 1° corpo de prova Ti- (b) Gréfico Tenséo x deformacéo para 2° corpo de prova Ti-
50Zr forjado. 50Zr forjado.

Tensio (MPa) Tensao (MPa)

Del.Especif. (%) ~0000 D400 0300 1200 Law 2000 DefEspecif. (%)
Lez.

cr crs » . cp s lep+ lees
(c) Gréfico Tensdo x deformacgdo para 1° corpo de prova Ti- (d) Gréfico Tenséo x deformagéo para 2° corpo de prova Ti-
50Zr homogeneizado. 50Zr homogeneizado.

Fonte: autor (2022).

A tabela 12 a seguir compila os resultados dos Limites de Escoamento, Limite de
Ruptura e Mdédulo de Elasticidade obtidos a partir do ensaio de tracdo para as amostras
do grupo Ti-50Zr. Séo apresentados os valores médios entre dois corpos de prova.

Tabela 12: Valores de Limite de escoamento, limite de resisténcia e Médulo de
elasticidade obtidos para as amostras do grupo Ti-50Zr.

Ti-50Zr Forjado sem tratamento térmico de homogeneizacao

Amostra  Diam. Compr. Diam. Compr. Limite de Limite de Alongam.  Reducdo Maédulo
Inicial Inicial Final Final Resisténcia  Escoamen. de Area Elasticid.
[mm] [mm] [mm] [mm] [MPa] [MPa] [%] [%] [GPa]
1° 3,80 150,00 . 1147+3,2 . 82,50
20 3,80 150,00 3,70 158,00 1410+3,9 1325+5,81  5,3+0,34 5,2+0,13 81,7
Média 1279+3,6 82,1

Ti-50Zr Forjado e com tratamento térmico de homogeneizacdo

Amostra  Diam. Compr. Diam. Compr. Limite de Limite de Alongam.  Redugdo Médulo
Inicial Inicial Final Final Resisténcia  Escoamen. de Area Elasticid.
[mm] [mm] [mm] [mm] [MPa] [MPa] [%] [%] [GPa]
1° 3,70 150,00 3,43 160,00 982+2,2 939+3,21 6,710,35 14,1+0,12 112,2
20 3,80 150,00 3,67 160,00 927+2,6 778+3,41 6,710,34 6,7+0,13 87,3
Média 955+2,4 859+3,31 6,7£0,35 10,4+0,13 99,8

Fonte: autor (2022).
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O aspecto dos graficos “Tensao versus Deformac¢do” obtidos para as amostras do
grupo Ti-75Zr sdo mostrados na figura 45 a seguir.

Figura 44: Aspecto da curva “tensdo x deformag¢ao” para as amostras Ti-75Zr forjadas
(a,b) e homogeneizadas (c,d).

Tensio (MPa) Tensio (MPa)

pr m o 16 %0 DefEspec. (%) ™) " 120 160 % DeLEspeciL. (%)
leer  leex  leer  leee e e e s e le

(a) Gréfico Tensdo x deformacéo para 1° corpo de prova Ti-  (b) Gréafico Tenséo x deformagéo para 2° corpo de prova Ti-
75Zr forjado. 75Zr forjado.

Tensao (MPa) Tensio (MPa)

DeLEspeci. (%) .00 e e 1.20 1601 2000 DeLEspecif. (%)
lee2 lees cp 4 s

(d) Grafico Tensdo x deformagdo para 2° corpo de prova Ti-
75Zr homogeneizado.

Fonte: autor (2022).

(c) Gréfico Tensdo x deformagéo para 1° corpo de prova Ti-
75Zr homogeneizado.

Tabela 13: Valores de Limite de escoamento, Limite de Resisténcia e Mddulo de
Elasticidade obtidos para as amostras do grupo Ti-75Zr.

Ti-75Zr Forjado sem tratamento térmico de homogeneizacéo

Amostra  Diam. Compr. Diam. Compr. Limite de Limite de Alongam.  Reducdo Médulo
Inicial Inicial Final Final Resisténcia  Escoamen. de Area Elasticid.
[mm] [mm] [mm] [mm] [MPa] [MPa] [%] [%] [GPa]
1° 3,80 150,00 3,80 150,00 853+2,4 . 87,40
20 3,80 150,00 3,80 150,00 867+2,4 90,60
Média 869+2,4 89,00

Ti-75Zr Forjado e com tratamento térmico de homogeneizacao

Amostra  Diam. Compr. Diam. Compr. Limite de Limite de Alongam.  Redugdo Médulo
Inicial Inicial Final Final Resisténcia  Escoamen. de Area Elasticid.
[mm] [mm] [mm] [mm] [MPa] [MPa] [%] [%] [GPa]
1° 3,70 150,00 3,70 150,00 672 £1,5 88,90
20 3,79 150,00 3,79 567 £1,6 95,80
Média 620 +1,6 92,35

Fonte: autor (2022).
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A tabela 13, anterior, compila os resultados dos Limites de Escoamento, Limite de
Ruptura e Médulo de Elasticidade obtidos a partir do ensaio de tracdo para as amostras
do grupo Ti-75Zr. S&o apresentados os valores médios entre dois corpos de prova.

Conforme o comparativo entre as ligas compilado na Figura 45, nota-se que o
escoamento aumenta levemente com o aumento do teor de Zr na liga, porém para
excessivo teor de Zr, o escoamento desaparece, de fato, as duas amostras Ti-75Zr
romperam-se sem apresentar escoamento.

Assim como mencionado anteriormente, para teores de Zr superiores a 50% em
massa, continua a aparecer o pico caracteristico Ti-Zr, porém ndo mais o pico Ti metalico,
em seu lugar prevalece o pico Zr metélico.

Aparentemente, essa estrutura ndo escoa como a estrutura com o Ti metélico. De
fato, de acordo com a literatura, o titnio cp apresenta alongamento entre 20 e 40% e
reducdo de &rea entre 45 e 65%, sendo que a adi¢do de elementos de liga pode reduzir o
alongamento para cerca de 15%. (DONACHIE, 2004 e GILBERT, 1985).

Figura 45: Limites de resisténcia ao escoamento obtidos no ensaio de tragao
convencional.

Limite de Resisténcia ao Escoamento

pleah, pieeZs, pico Ti-Zr - Homogeneizado - ndo apresentou escoamento
Ti-752Zr
giee=H, pico Zr, pico Ti-Zr - Forjado - ndo apresentou escoamento

pieaH, pieeZs, pico Ti-Zr - Homogeneizado 859 # 1

Ti-50Zr

piceH, pieaZr, pico Ti-Zr - Homogeneizado 751 ¢ 1
Ti-252r
0 200 400 600 800 1000 1200 1400

Limite de resisténcia ao escoamento MPa

Fonte: autor (2022).

Conforme o comparativo entre as ligas forjadas compilado na Figura 46 a seguir,
observa-se que o limite de resisténcia a ruptura aumenta com o aumento do teor de Zr na
liga forjada, porém, novamente, com excessivo teor de Zr, o limite de resisténcia a ruptura
diminui, como pode-se observar para a liga Ti-75Zr. A dureza, assim como a resisténcia
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a ruptura, também aumenta com o aumento do teor de Zr e diminui com o excessivo teor
de Zr, como pode-se observar na Figura 40.

Do mesmo modo como mencionado anteriormente, para essas amostras, 0 aumento
de dureza/resisténcia esta associado com a presenca do padrdo de difracédo caracteristico
da fase hexagonal a do Ti metalico, enquanto que a diminuicdo de dureza/resisténcia esta
associada com a presenca do pico caracteristico do Zr metalico.

Aparentemente o forjamento confere aumento de dureza/resisténcia enquanto esta
presente o pico caracteristico da fase hexagonal do Ti metélico, ou seja, até o teor minimo
de 50% de Ti em peso na liga. J& a homogeneizac¢do sempre confere diminuigdo do limite
de resisténcia a ruptura na tragéo.

Figura 46: Limites de resisténcia a ruptura obtidos no ensaio de tracdo convencional.

Limite de Resisténcia a Ruptura

piee=H, pieeZs, pico Ti-Zr - Homogeneizado 520 —
869

Ti-752r

pieeH, pieeZs, pico Ti-Zr - Homogeneizado 955 1
1279

Ti-50Zr

piee=H, piee=Zs, pico Ti-Zr - Homogeneizado ‘ 824 4 1

1201

Ti-25Zr

o

200 400 600 800 1000 1200 1400
Limite de resisténcia a ruptura MPa

Fonte: autor (2022).

Conforme o comparativo entre as ligas forjadas compilado na Figura 47 a seguir,
nota-se que o mddulo de elasticidade diminui levemente com o aumento do teor de Zr na
liga forjada, porém para excessivo teor de Zr, o modulo de elasticidade volta a aumentar,
de fato, o modulo de elasticidade apresenta-se inversamente proporcional a
dureza/resisténcia.
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Assim como mencionado anteriormente, na liga forjada, para teores de Zr
superiores a 50% em massa, continua a aparecer o pico caracteristico Ti-Zr, porém nao
mais o pico Ti metélico, em seu lugar prevalece o pico Zr metalico. No entanto, apds
homogeneizacdo, some o pico Zr metalico, permanecendo somente o pico Ti-Zr para as
3 amostras e, nessa condicdo homogeneizada, 0 médulo de elasticidade sempre diminui
com o0 aumento do teor de Zr.

Conforme a literatura, no Ti cp o Mddulo de Elasticidade é da ordem de 103 GPa,
enquanto que no Ti ligado, o Modulo de Elasticidade pode chegar a 124 GPa.
(DONACHIE, 2004 e GILBERT, 1985).

A figura 48, na sequéncia, mostra um comparativo entre os médulos de elasticidade
obtidos e os modulos de elasticidade apresentados na literatura.

Observa-se que nas ligas homogeneizadas o aumento do teor de Zr sempre promove
diminuicéo, ainda que pequena, no modulo de elasticidade.

Jé nas ligas forjadas, 0 aumento do teor de Zr promove diminui¢do no médulo de
elasticidade até cerca de 50% em massa de Zr, a partir desse teor, 0 modulo de elasticidade
passa a aumentar, apresentando comportamento inverso a dureza/resisténcia.

Figura 47: Modulos de elasticidade obtido no ensaio de tragdo convencional.

Moédulo de Elasticidade

giee—H, pieeZs, pico Ti-Zr - Homogeneizado 92,35

Ti-75Zr
pomptate -

piceH, pieaZr, pico Ti-Zr - Homogeneizado 99,8
Ti-50Zr
82,1 —_—
piea—H, piee=Zs, pico Ti-Zr - Homogeneizado 101,5
Ti-257r
0 20 40 50 30 100 120

Madulo de elasticidade Gpa

Fonte: autor (2022).
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Figura 48: Comparativo dos mddulos de elasticidades obtidos e os diversos mdédulos de
elasticidade da literatura.

Osso cortical I 30
Nitinol I 48
TNTZ N 55
Ti1313 I 77
Ti-15Mo I /3
Ti-50Zr forjado  IEEG—EN 3,1
Ti-25Zr forjado NG 33,7
TMZF I 35
Ti-75Zr forjado NG (0
Ti-75Zr homogeneizado NGNS ©?,4
Ti-50Zr homogneizado INEEEEEEGEGEGGNGNGNGNNGNGNGG 00,3
Ti-cp I 100
Ti-25zr homogeneizado NG 101,5
Ti-64 ELI I 112
Aco 316L I — 210
Liga Co-Cr | — 2 A0

0 50 100 150 200 250 300
Modulo de elasticidade E GPa

Fonte: adaptado de KAUR, M., SINGH, K. (2019).
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5-CONCLUSOES

A partir dos resultados apresentados e discutidos, € possivel concluir:

As caracterizages iniciais indicaram uma excelente qualidade das ligas fundidas
para serem utilizadas nos ensaios.

A estrutura e microestrutura das ligas produzidas corresponderam ao processo de
conformacdo mecénica, e ao processo de tratamento térmico de homogeneizagdo
apresentando a formacao das fases a e o’

A dureza e a resisténcia mecénica das ligas aumentaram satisfatoriamente com o
aumento do teor de Zr e com 0 processo de conformacdo mecanica, apresentando
resultados positivos para as ligas Ti-25Zr e Ti-50Zr

O aumento de dureza e resisténcia mecanica ndo correspondeu ao esperado para a
liga Ti-75Zr inclusive com o processo de conformagdo mecéanica.

O modulo de elasticidade das ligas diminuiu satisfatoriamente com o aumento do
teor de Zr e com o processo de conformacéo mecénica, apresentando resultados positivos
para as ligas Ti-25Zr e Ti-50Zr.

A diminuicdo do moédulo de elasticidade ndo correspondeu ao esperado para a liga
Ti-75Zr inclusive com o processo de conformacdo mecanica.

A liga Ti-25Zr conciliou os melhores resultados de escoamento, dureza/resisténcia
e modulo de elasticidade coerentes aos esperados pelo processo de conformacéao
mecénica e tratamento de homogeneizacdo evidenciando potencial para possiveis
aplicacbes biomédicas.
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6-SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Seria bem interessante a investigacdo dos efeitos da conformacdo mecanica apés a
homogeneizacdo em varias amostras, com diferentes graus de encruamento, de modo que
se pudesse avaliar somente o encruamento superficial, mantendo-se o niucleo com as
caracteristicas homogeneizadas
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