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Resumo

A liga Ti-29Nb-13Ta-4,6Zr destaca-se quando comparada com outras ligas de mesma
aplicacdo, pois possui baixo modulo de elasticidade e baixa toxicidade.Podendo ser aplicada
no setor biomédico e na industria aeroespacial. Utilizou-se a técnica de metalurgia do pé
(M/P) para obtencdo da liga, a fim de se obter uma microestrutura homogénea, propriedades
mecanicas controladas e a reducdo de perdas de matéria prima. O estudo da evolucédo
microestrutural da liga Ti-29Nb-13Ta4,6Zr foi realizado utilizando pdés metalicos e
hidrogenados em temperaturas de sinterizagdo de 800°C a 1600°C. Observou-se que a
evolucdo microestrutural é dependente da temperatura de sinterizacdo. As amostras
inicialmente apresentam estruturas bifasicas e com 0 aumento de temperatura tendem ater a
fase B predominante em sua composicdo. Realizou-se ensaios de microdureza Vickers,
densidade pelo principio de Arquimedes, difratometria de raios X e ensaio mecéanico de

compressdo para uma melhor andlise do comportamento das amostras apos a sinterizacao.

1. Introducéo

A metaurgia do P6 (P/M) é uma técnica de fabricacdo de produtos metdlicos obtidos atraves
da conformacao de pos metdlicos seguido de tratamento térmico de sinterizacdo. A aplicacéo
desta técnica tem se mostrado muito promissora nos ultimos anos em razédo de menores
custos e maiores facilidades operacional, elevada homogeneidade estrutural, controle exato
da composi¢do quimica do material e a obtencdo de pecas com geometrias complexas e
proximas as dimensdes finais. [1]. Neste estudo a técnica da metalurgia do pé foi aplicada na
ligaTi-29Nb-13Ta-4,6Zr.
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A liga Ti-29Nb-13Ta-4,6Zr € da classe [3, sendo 0 nidbio e o tantalo como estabilizadores
dessa fase. Por apresentarem baixo modulo de elasticidade e baixa toxicidade as ligas de
tithnio B sd de grande interesse para aplicagbes médicas, odontoldgicas e industria
aeroespacial [2].

Para o setor biomédico, a liga se destaca, pois ela apresenta baixo modulo de Young e
elevada biocompatibilidade, propriedades essenciais para que haga osteointegracdo. As
tensdes do material protético e a do 0sso devem ser completamente iguais na interface para
garantir a sua compatibilidade [3].

Quanto maior a diferenca entre os modul os de elasticidade, maior a possibilidade de gerar um
fendbmeno chamado escudo de tensdo (stress shielding ), o qual induz a reabsorcéo 6ssealocal
e compromete o funcionamento da prétese [4]. O efeito de escudo de tensdo € caracterizado
guando a tensao/carga de compressao é reduzida e 0 0sso se torna mais fraco e menos denso,
podendo ser atrofiado e se desprender do implante. Por apresentar menores valores de
modulo de elasticidade, a liga atenua Ti-29Nb-13Ta-4,6Zr este efeito e o prolonga o tempo
de vida Util da protese. A liga destaca-se também pela flexibilidade, podendo ser aplicada em

aeronaves parareduzir danos em secdes expostas a vibracéo e choque.
2. Materiais e métodos

2.1 Obtencéo das amostras por metalurgia do pé

As amostras da liga Ti-29Nb-13Ta-4,6Zr foram obtidas a partir de pos de titanio, nidbio,
tantalo, zirconio, como elementos da liga e estearato de zinco, como lubrificante. Foram
pesados 53,4 g de titénio, 29 g de nidbio, 13 g de tantalo, 4,6 g de zircbnio e 1 g de estearato
de zinco em uma balanga semi analitica com precisdo de 0,1 mg. Utilizou-se pds metalicos e
hidrogenados, com o intuito de analisar as diferentes microestruturais apos o tratamento

térmico.

2.2 Andlise quimica e mistura dos pos

Realizou-se a andlise quimica nos pos metalicos a fim de descobrir a porcentagem de carbono
em cada p0 e selecionar aqueles com menores teores.

Os pos foram misturados em um misturador rotativo por 60 minutos, juntamente com duas

bolas de alumina, afim de auxiliar na homogeneizag&o.
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2.3 Compactacao e sinterizacao

Os pos foram compactados em uma prensa uniaxial, com 1 tonelada de forca, em matriz
cilindricas, com didmetros de 10 mm, com preenchimento homogéneo. As amostras foram
encapsuladas, em moldes flexiveis de |&ex e introduzidas em um vaso de pressdo de uma
prensa isostética a frio, com pressdo de 400 bar por 30 segundos. As amostras cilindricas
foram sinterizadas de 800°C a 1500°C em vécuo (10~ Torr), com taxa de aguecimento de 20
°C/min.

Foram feitos corpos de provas (CDP) para 0 ensaio mecanico de compresséo em matriz
cilindrica, com didmetro de 10 mm, com pés metélicos e hidrogenados. A temperatura de
sinterizacdo dos corpos de provas utilizados nos ensaios mecanicos foi de 1600°C em

atmosfera de argonio com taxa de aguecimento de 20 °C/min.

2.4Car acterizacéo metalogr afica e analise microestrutural

As amostras sinterizadas foram embutidas a quente, com temperatura aproximada de 170°C e
pressdo de 1000 psi, a fim de facilitar o manuseio. Foram utilizadas lixas de 180, 220, 400 e
500u e realizou-se 0 polimento mecano-quimico com alumina em pano de feltro para se obter
um bom acabamento superficial.

A amostra foi imersa no reagente Kroll durante o atague quimico na proporcéo de 3 mL HF:
6 mL HNOgz: 100 mL H,0 e logo em seguida foi imersa em agua para cessar 0 ataque. Como
resultado obteve-se fases reveladas.

As andlises microestruturais foram realizadas via microscopio Optico e microscopio
eletrénico de varredura (MEV) via e étrons retroespal hado.

2.5 Ensaio de densidade
O ensaio de densidade foi feito por meio do método de Arquimedes, em que foram pesados

as massa seca, Umida e imersa em agua.

2.6 Ensaio de microdureza Vickers e ensaio de compressao

Redlizou-se 0 ensaio de microdureza Vickers nas amostras, em que foram feitas seis
endentagbes em cada umadelas, com 300 gf com 12 s de aplicacéo.

No teste de compresséo, foram acoplados strain gages nos corpos de prova a fim de se obter

as medidas de deformacbes causadas por cargas de compressdo uniaxial, e foi construido o

3



[ TAT
Instituto de Aeronautica e Espaco @
Programa Institucional de Bolsas de I niciacdo Cientifica CNPq

diagrama de tensdo-deformacéo, para extrair o valor do modulo de elasticidade, semelhante

a0 ensaio de flexdo.

3. Resultados

3.1 Contaminagdes de carbono

Foi feito um primeiro estudo microestrutural da liga em amostras com temperaturas de
sinterizagdo de 900°C a 1500°C. As amostras foram caracterizadas metal ograficamente e as
imagens do microscopio Optico revelaram pequenas cuticul as presentes nos gréos.

O titanio possui grande afinidade pelos elementos oxigénio, hidrogénio e carbono, todos
formadores de solucdes solidas intersticiais. A presenca destes elementos tende a aumentar a
dureza e resisténcia [1]. Realizou-se 0 ensaio de microdureza de Vickers, e observaram-se as
variagOes brusca de valores entre os intervalos de temperatura de 900°C a 1500°C. Td
comportamento € caracteristico em microestruturas que contém carbonetos.

Foi feita uma investigacdo a fim de determinar a origem das contaminagdes, no qual
demandou muito tempo e dedicagdo da equipe. Depois de descartados como fontes de
contaminacfes, o forno de sinterizacdo e a prensa isostética, descobriu-se que os pés de
nidbio e tantalo estavam contaminados. A andlise quimica de carbono foi realizada e o
percentual de carbono presente na liga se encontra na tabela 1. Os pos de nidbio e tantalo
foram aterados e passaram a apresentar 1,42%C e 1,95%C respectivamente. O estudo da
evolugdo microestrutural deu continuidade com a alteracéo dos pos.

Tabela 1- Porcentagem de carbono nos respectivos pos.

Descricao Teor de C (%)
Nb 0,8001
Ta 0,2342

3.2 Desenvolvimento microestrutural daliga Ti-29Nb-13T a-4,6Zr

A partir das imagens obtidas pelo MEV, observa-se a distin¢cdo das regides pelo nimero
atdmico, em que as regides mais claras sdo de elementos com maior nimero atémico (Ta),
regides de cinza claro sdo de nidbio e o zirconio ndo pode ser distinguido devido a suarapida
dissolugcdo em temperaturas elevadas.Nidbio e tantal o sdo estabilizadores da fase .

Das andlises microestruturais da liga a 800°C, observou-se que ha grandes particulas de

titanio (regides escuras) e particulas de nidbio e tantalo em seus intersticios, em virtude
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dissoa liga esta homogénea (Figura 1). O tamanho da particula varia conforme o tempo de
moagem do po.

O zirconio por apresentar ponto de fusdo mais baixo (1855°C) quando comparado com o
niohio e tantalo, se dissolve mais rapidamente, transformando-se em fase o+f3. Portanto ndo
foi possivel visualizé-lo em imagens feitas pelo MEV.

A 900°C, observa-se a difusdo de nidbio e tantalo em matriz de titanio q, resultando em uma
estrutura lamelar de o+ Widmanstatten, conforme mostrado na Figura 2.

i A S

Figura 1-Particulas grandes de Ti a 800°C. Figura 2-Difusdo de Nb a900°C.

A Figura 3 mostra a microestrutura da amostra a 1000°C, e observam-se regides com titanio
recebendo o fluxo de difusdo. Como o nidbio e o téntalo sdo estabilizadores de fase 3, em
regifes circunvizinhas ha o estabelecimento com fase f3, ricas em Ta e Nb, em processo
rapido de difusdo.

A 1100°C, ha uma regido consideravel de Widmanstatten (a+@) em que elas se difundem e
tendem a prevalecer em fase 3. A microestrutura ainda apresenta regiées de niobio e tantalo a
serem dissolvidas (Figura 4). Quando comparada a Figura 3 com a Figura 4, observa-se o
aumento da fase [, presenca de poros em ambas as microestruturas e aumento de regides

(a+p).

s Wy . i - i
Figura 3-Microestruturaa 1000°C Figura4-Microestruturaa 1100°C.



¥ TAT,

Instituto de Aeronautica e Espaco % @cmpq

Programa Institucional de Bolsas de I niciacdo Cientifica S

A 1200°C continua o aumento da fase [, ha regifes consideraveis de niobio e nucleos de
tantalo a se dissolver. Observa-se uma diminuicdo da porosidade na amostra, quando
comparada com amicroestruturaa 1100°C.

A 1300°C a microestrutura apresenta nucleos de tantalo a serem dissolvidas, uma vez que
seu ponto de fusdo € mais ato (3020°C), regides ricas em titanio o e todo 0 nidbio esta em
dissolucdo, conforme mostrado na Figura 5.

A 1400°C a liga ainda apresenta nucleos de tantalo, com alta dissolucdo de nidbio e as
regides Widmanstatten permanecem. A Figura 6 apresenta a microestrutura a 1500°C com
nucleos de tantalo a serem dissolvidos, a fase B € predominante. O tantalo por apresentar
elevado ponto de fusdo, se dissolve por completo apenas em temperaturas maiores que
1500°C.

100um § . 200pm

Figura5- Regido ricaem titanio a a 1300°C Figura 6- Microestrutura a 1500°C

Com o aumento da temperatura, observa-se a crescente curva de densificagdo da liga,
conforme mostrado na Figura 7, isso ocorre devido a diminuicdo da porosidade com o

aumento datemperatura
Gréfico de densidade por temperatura
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Figura 7- Curva de densidade daliga Ti-29Nb-13Ta-4,6Zr
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A evolucdo microestrutural da liga Ti-29Nb-13Ta-4,6Zr em temperaturas de sinterizacéo de
800°C a 1500°C é apresentada na Figura 8.

Figura 8- Evolugdo microestrutural daliga Ti-29Nb-13Ta-4,6Zr

3.3 Ensaio de microdureza Vickers
A Figura 9 apresenta a curva de microdureza Vickers por temperatura. Observa-se que as

curvas das amostras ndo apresentam um comportamento crescente, iSso ocorre porque o teste

de microdureza é feito pontual mente em regides distintas das amostras.
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Grafico de microureza HV por temperatura
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Figura 9- Curva de microdureza Vickers sem contaminagdes

3.4 Difratometria de Raios X

Com base no difratograma ilustrado na Figura 10, conclui-se que em baixas temperaturas, ha
presenca de titénio a (matriz), niébio e tantao, condizente com as imagens das
microestruturas. Em elevadas temperaturas (1300°C) ha nidbio e tantalo em dissolugdo e
também a microestrutura Widmanstatten (o+ (). Em 1600°C, como ha a fase [
predominantemente, o difratograma mostra picos de [3, conforme mostrado na Figura 11.
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Figura 10- Difratogramadaliga Ti-29Nb-13Ta-4,6Zr
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Figura 11- Difratogramadaligaa 1600°C

3.5 Ensaio de Compressao

A Figura 12 ilustra curvas de tensdo-deformacdo dos corpos de prova metaico e
hidrogenado, respectivamente, quando submetidos a ensaios de compressdo. O moédulo de
elasticidade pode ser extraido do grafico em regides de regime elastico e entdo comparado
com aliteratura. Logo, para o ensaio de compressao, o valor obtido de médulo de el asticidade
88.65 GPa para o CDP de p6 metalico e 78.15 GPa para o CDP de p6 hidrogenado, e com
base na literatura, o valor do 0sso humano é de 11-17 GPa. [6-7]
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Figura12- Curvatensdo-deformacdo para CDP metdlico e hidrogenado,respectivamente.

4. Conclusbes
1- A evolucdo microestrutural depende da dissolucdo de nidbio e tantalo, que sdo elementos
de ato ponto de fusdo e estabilizadores da fase 3.
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2- A distribuicdo granulométrica prejudicou o desenvolvimento das particulas, seria desejavel
p6s mais finos e homogéneos para acelerar a dissolucédo das particulas .

3-A dissolucéo das regides contendo Ta e Nb ddo surgimento a regides de fase B nas areas
circunvizinha e a regides Widmanstétten (a+f) nas regides um pouco mais distantes pela sua
interacdo com amatriz de fase a (essencialmente Ti);

4-A microestrutura final € constituida por regides 3, rica em niobio, e possui nucleos de
tantal o a serem dissolvidos.

5- Conclui-se que é necessario temperaturas maiores que 1500°C para obtencdo de uma

microestrutura homogénea de fase (3.

5. Divulgagdo dos Resultados

Os resultados do estudo da evolugcdo microestrutural da liga Ti-29Nb-13Ta-4,6Zr seréo
apresentados no XX| Congresso e Exposicdo Internacionais de Tecnologia da Mobilidade —
SAE.
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