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Resumo

Os implantes metdlicos sdo importantes para restaurar estruturas dsseas danificadas. Para
produzir tais implantes, diversos tipos de materiais podem ser empregados, sendo o ago
inoxidavel a primeira liga metdlica utilizada, que mais tarde, perdeu espaco para a liga Co-Cr
devido a sua resisténcia a corrosdo e propriedades mecanicas. As caracteristicas das ligas de
titanio do tipo B fazem dessas ligas materiais promissores na confec¢do de implantes metdlicos.
Essas ligas sdo compostas por materiais biocompativeis, como o niébio, o tantalo e o zirconio, e
apresentam moédulo de elasticidade menor quando comparadas as ligas a+f. Neste trabalho foi
estudada a liga B Ti-35Nb-7,5Ta (% em peso). Trabalhos prévios mostraram que esta liga
apresenta propriedades compativeis com as ligas desenvolvidas e utilizadas para implantes
ortopédicos. Amostras dessa liga foram obtidas a partir de lingotes com 80g e 100g, fundidos em
forno de fusdo a arco voltaico, homogeneizados a 1000°C durante 8 horas e resfriados
rapidamente em 4dgua, para obter-se uma microestrutura formada pelas fases P e martensita
ortorrombica (o”). As amostras foram entdo deformadas por laminacdo a frio em miultiplos
passes até 84% de redugdo em espessura. Na sequéncia, as amostras com 84% de deformacdo
foram recozidas em véacuo em diferentes temperaturas e tempos de recozimento. A caracterizacao
microestrutural foi realizada por microscopia Optica, microscopia eletronica de varredura e
difracdo de raios-X. Também foram feitos ensaios de dureza Vickers, para a obtencao das curvas
de encruamento e de amaciamento das amostras recozidas, e ultra-som para medidas do médulo
de elasticidade. Os resultados mostram que na amostra solubilizada a microestrutura apresenta as
fases o’ e 3, com grios grosseiros, da ordem de 3 mm. As amostras com até 84% de deformagéo
também apresentam somente as fases a” e 3. Nas amostras com até 52% de reducdo da espessura
foi verificada uma tendéncia da fase o’ em se alinhar com a direcdo de laminacdo. A partir de
63% de reducdo em espessura hd maior fragmentacdo dos grdos e a microestrutura torna-se
majoritariamente lamelar. As amostras deformadas até 84% e recozidas a 600°C por 1, 5, 15, 30,
45 e 60 min e a 700°C por Imin encontram-se majoritariamente recuperadas. J4 as amostras
deformadas até 84% e em seguida recozidas a 700°C por 35, 15, 30, 45 e 60 min e a 800°C por 1,
5, 15, 30 e 45 min encontram-se parcialmente recristalizadas. Nas amostras recozidas a 800°C

por 60 min também foi constatada a presenca da fase o’ no interior dos grdos totalmente
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recristalizados que apresentaram tamanho médio de 36 um, com reducdo significativa se

comparado com o do material solubilizado que era de 3mm.

Palavras-chave: Liga de titanio, deformacdo pldstica, recuperacgdo, recristalizacao
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Abstract

Metallic implants are important to replace damaged bone structures. To manufacture such
implants, many materials have been used, like stainless steels the first alloy ever applied and later
substituted by Co-Cr alloys, which present better corrosion resistance and mechanical properties.
Some characteristics of P type titanium alloys make them a promising material in the
manufacturing of metallic implants. These alloys present biocompatible elements such as
niobium, tantalum and zirconium, and a lower Young’s modulus when compared to o+f3 alloys.
In this work it was studied the B alloy Ti-35Nb-7.5Ta (%-weight). Previous studies have shown
that this alloy presents properties which are compatible to other alloys commonly used in
orthopedic implants. Samples of this alloy weighting 80 and 100 g were obtained by electric arc
melting, heat treated at 1000°C for 8 hours and water quenched, to produce a microstructure with
the phases § and orthorhombic martensite (&”). Then these samples were cold rolled in multiple
passes up to a thickness reduction of 84%. Finally these samples were heat treated in vacuum at
different temperatures and soaking times. Microstructural characterization was carried out by
light optical microscopy, scanning electron microscopy and X-ray diffraction. Hardening and
softening curves were obtained by Vickers hardness tests, and an ultrasonic method was used to
evaluate the Young’s modulus. The solubilized sample presents a o” and B microstructure with
coarse grains, near to 3 mm. Cold rolled samples with 84% of thickness reduction also presented
only the phases a” and . In samples with up to 52% of the thickness reduction it was observed
the tendency of phase o’ to align with the rolling direction. Samples deformed above 63% of
thickness reduction presented greater fragmentation of the grains and the microstructure became
predominantly lamellar. Cold rolled samples with 84% thickness reduction and annealed at
600°C by 1, 5, 15, 30, 45 e 60 min and at 700°C by 1min are predominantly recovered, while
samples annealed at 700°C by 5, 15, 30, 45 and 60 min and at 800°C by 1, 5, 15, 30 and 45 min
are partially recrystallized. In samples annealed at 800°C by 60 min the o’ phase was found
inside fully recrystallized grains, which presented an average size of 36 um, ie., with a

significant reduction if compared to the 3 mm solubilized mean grain size.

Keywords: Titanium alloys, plastic deformation, recovery, recrystallization
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1 INTRODUCAO

1.1 Introducao

Os implantes metélicos sdo importantes para restaurar estruturas 6sseas danificadas. Para
produzir tais implantes, diversos tipos de materiais podem ser empregados, sendo o ago
inoxidavel a primeira liga metdlica a ser utilizada, que mais tarde, perdeu espaco para a liga Co-
Cr devido a sua resisténcia a corrosdo e propriedades mecanicas.

A partir da década de 1940, foi introduzido o titdnio comercialmente puro como material
para implante cirdrgico e a partir da década de 1960, a liga Ti-6Al-4V substituiu-o em varias
aplicacdes biomédicas, por apresentar propriedades superiores, tais como elevada resisténcia
mecanica e resisténcia a corrosdo. Além disso, também apresenta menor médulo de elasticidade
quando comparada com outras ligas utilizadas em implantes ortopédicos, como o aco inoxiddvel
e a liga Co-Cr-Mo, que possuem mddulo de elasticidade proximo a 200 GPa e valores superiores
a 250 GPa, respectivamente.

A liga Ti-6Al-4V € uma liga do tipo a+f e possui modulo de elasticidade préximo a 110
GPa, sendo superior ao do osso (10-30 GPa). As ligas a+f, contendo vanddio, como a Ti-6Al-4V,
estdo sendo substituidas como material de implante, pois estudos mostram que o vanadio é toxico
e pode causar danos a saide do implantado (Eisenbarth, 2004). O aluminio também pode ser
prejudicial, perturbando o sistema biologico e causando inflamacdes locais (Zaffe, 2004),
também pode estar relacionado a desordens no sistema neuroldgico do implantado (Silva, 2004).
Esses sdo alguns aspectos adversos das ligas o+f3 que tém levado a um aumento do uso das ligas
B de titAnio como material para a confec¢do de implantes ortopédicos.

No caso de materiais metdlicos a serem empregados em implantes ortopédicos constata-se
que algumas ligas de titdnio podem atender satisfatoriamente aos requisitos, como ocorre na
restauracdo das fungdes da articulacdo coxo-femoral pela cirurgia de reconstrugdo total de
quadril. Neste caso, a protese € constituida por trés partes: uma peca que € presa ao quadril,
confeccionada em material polimérico, uma haste metdlica que € inserida no fémur (Figura 1.1) e

uma esfera fabricada em material metalico ou ceramico, que atua fixada na haste metdlica.



(a) (b)

Figura 1.1. (a) Prétese de metal; (b) Préteses implantadas no paciente (Devito, 2006).

Quando sdo utilizados materiais com médulos de elasticidade superiores ao do 0sso para a
confeccao de implantes, ocorre transferéncia insuficiente da tensdo para o o0sso, o que pode
causar a degradac@o dssea e consequentemente, a osteoporose (Tarr, 1983), que em situagcdes
extremas, pode levar a fratura do fémur, como indica a Figura 1.2.

As caracteristicas das ligas de titanio do tipo  fazem dessas ligas materiais promissores na
confeccdo de implantes metalicos. Essas ligas sdo compostas por materiais biocompativeis, como
0 nidbio, o tantalo e o zirconio, e apresentam modulo de elasticidade menor quando comparadas
com o das ligas o+, podendo variar de 55 a 85 MPa, para algumas ligas de titdnio do tipo B
(Niinomi, 1998). Uma desvantagem das ligas de titdnio € que elas apresentam custo maior

quando comparadas com as demais ligas utilizadas na confec¢do de implantes.
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Figura 1.2. (a) Diagrama esquematico mostrando um osso sauddvel e um 0sso com osteoporose

(Balestro, 2009); (b) fratura de fémur devido a osteoporose (Cury, 2004).

Trabalhos prévios mostram que a liga Ti-35Nb-7,5Ta apresenta propriedades compativeis
com as ligas desenvolvidas e utilizadas para implantes ortopédicos. Um processamento
comumente encontrado na literatura para as ligas de titanio € a conformac¢do a quente seguida de
solubilizacdo, esse processamento faz com que ocorra crescimento dos graos do material, sendo a
dimensao destes da ordem de mm (Souza, 2008), diminuindo assim a resisténcia mecanica do
mesmo, visto que contornos de grao também sdo obstdculos & movimentacdo das discordancias,
dessa forma o aumento da resisténcia mecanica do material € devido somente a precipitacdo de
fases, como as fases o e ®, que ocorrem no posterior envelhecimento dessas ligas.

O processamento proposto neste trabalho consta de fusdo da liga em forno a arco voltaico,
seguido por solubilizacdo, deformacgdo plastica a frio e recozimento. A deformacgdo pléstica a frio
e posterior recozimento proporcionam um material com granulacio mais fina e

consequentemente maior resisténcia mecanica do que um material com granulacdo grosseira.



1.2 Objetivos

As caracteristicas fisicas, quimicas e mecanicas das ligas de titdnio do tipo [ mostram que
elas apresentam potencial para substituir, em um futuro préximo, as ligas a+f utilizadas na
confeccdao de implantes metélicos. Dentro do escopo apresentado, o objetivo deste trabalho é
avaliar os efeitos da conformac¢do mecénica a frio da liga Ti-35Nb-7,5Ta (% em peso) seguida
por recozimento isotérmico sobre o refinamento do tamanho de grdo da amostra deformada a frio
e recristalizada, quando comparado ao da amostra solubilizada, a fim de obter as melhores

propriedades mecanicas de resisténcia e tenacidade.

1.3 Estrutura dos Capitulos

Os capitulos estdo estruturados da seguinte forma:

e C(Capitulo 1 — Apresentacdo da introducdo, do objetivo proposto e dos trabalhos
apresentados com os resultados aqui obtidos;

e (Capitulo 2 - Revisdo bibliografica com destaque para as ligas de titanio, encruamento,
recuperagdo e recristalizacdo;

e (Capitulo 3 - Materiais e métodos, com a descricio de todos os procedimentos e
processos feitos neste trabalho;

e (Capitulo 4 - Apresentacdo e discussdo dos resultados obtidos neste trabalho;

e (Capitulo 5 - Conclusdes, com um resumo dos resultados mais importantes obtidos neste
trabalho;

e (Capitulo 6 - Sugestdes para trabalhos futuros, considerando os resultados obtidos e as

dificuldades encontradas na realizacdo deste trabalho.



1.4 Trabalhos Apresentados

Com os resultados aqui obtidos foram apresentados em Simpdsios e Congressos 0s
seguintes trabalhos, publicados nos respectivos anais:

e (Caracterizacdo microestrutural da liga Ti-35Nb-7,5Ta deformada por laminacdo a frio -
apresentado no VI Congresso Nacional de Engenharia Mecanica (CONEM), 2010;

¢ Microstructural evolution of Ti-35Nb-7,5Ta during cold rolling and heat treatment -
apresentado no IX Encontro da Sociedade Brasileira de Pesquisa em Materiais
(SBPMat), 2010;

¢ Avaliacdo microestrutural da liga Ti-35Nb-7,5Ta deformada por laminacdo a frio e
recozida - apresentado no 19° Congresso Brasileiro de Engenharia e Ciéncia dos

Materiais (CBCiMat), 2010.



2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 Historia do Titanio

O mineral ilmenita (FeTiO3) foi descoberto na Inglaterra por William Justin Gregor em
1790. Gregor concluiu que esse mineral continha um novo elemento. Em 1795, o quimico alemao
Heinrich Klaproth, encontrou na Hungria uma forma mais concentrada de um mineral que ficou
conhecido como rutilo (Ti02). Klaproth concluiu que era o 6xido de um novo metal chamado
titdnio, nome herdado da mitologia grega (Titans, filhos de Urano e Gaia). Em 1797, Kaproth
confirmou que o novo elemento descoberto por Gregor era titanio (Crossley, 1981). Entretanto,
nem Gregor, nem Kaproth tiveram sucesso em isolar o elemento titanio, conseguindo isolar
somente o 6xido TiO2 (Ogden, 1971).

Em 1910, Matthew A. Hunter, obteve sucesso na obten¢do do titanio metélico (com uma
pureza de 99,9%) pela redugdo de tetracloreto de titanio (TiCl4) com sédio a 700-800°C num
reator de aco.

Em 1946, William J. Kroll desenvolveu um método de extracao do titanio adaptado para a
producdo comercial, conhecido como processo Kroll. Nesse processo o titdnio metalico €
produzido a partir da reducdo do tetracloreto de titdnio (TiCl4) com magnésio a 800°C em
atmosfera de argdnio, os produtos da reacdo sdo titdnio poroso, conhecido como esponja de
titanio e MgCl2 (Crossley, 1981; Ogden, 1971). Este método continua sendo utilizado
atualmente.

No campo médico, o titdnio comercialmente puro e a liga Ti-6Al-4V sdo usados desde as
décadas de 1940 e 1960, respectivamente, sendo que a liga Ti-6Al-4V foi substituindo
gradualmente o titdnio comercialmente puro, devido a melhor resisténcia mecanica dos
componentes fabricados com essa liga, como chapas, parafusos e proteses. Reservas tém sido
feitas a respeito da presenca, em implantes de longo prazo, de elementos, como o vanddio, que
sdo toxicos. Na década de 1980 foram desenvolvidas ligas de titdnio para implante, livres de

vanadio (ligas o+f), com propriedades mecénicas e metaldrgicas similares as da liga Ti-6Al-4V.



Porém, alguns aspectos adversos das ligas o+, como o elevado médulo de elasticidade, tém
levado ao aumento do uso das ligas B de titdnio como materiais de implante, assim como
observado nos anos recentes (Eisenbarth, 2004).

Os estudos de producdo de titanio metélico no Brasil foram iniciados no Instituto Militar de
Engenharia (IME), em 1965. No mesmo ano, o Centro Técnico Aeroespacial (CTA) também
iniciou estudos para a producdo do titdnio metdlico. Na década de 1970 a producgdo do titanio
chegou a 200 kg de esponja/corrida. Em 1986, o CTA celebrou contrato para a producio de
titanio com a Companhia Vale do Rio Doce (CVRD) e em 1987, ocorreu o término do programa
de trabalho com a CVRD e encerramento do desenvolvimento de esponja de titanio no CTA

(Rover, 2005).

2.2 Caracteristicas do titanio e ligas

As propriedades das ligas de titanio sdo essencialmente determinadas por dois fatores:
composi¢do quimica e microestrutura. A temperatura de transformacdo em ligas de titanio
depende do teor dos elementos da liga e é fortemente influenciada pela presenca de elementos
intersticiais. A temperatura B-transus para o titAnio puro corresponde a 882°C. Dependendo da
influéncia sobre a temperatura -transus o elemento de liga pode ser classificado como neutro, a-
estabilizador ou B-estabilizador.

Os elementos a-estabilizadores elevam a temperatura de transformacdo B-transus, sdo
compostos pelos metais dos grupos III A e IV A (por exemplo, Al e Ga) e os elementos de
intersticiais (B, C, O e N). Os elementos B-estabilizadores reduzem essa temperatura, sio metais
como Nb, V, Ta e Fe. Os elementos neutros, metais como o Zr € 0 Sn, ndo alteram a temperatura
B-transus.

A Figura 2.1 apresenta um diagrama esquemdtico mostrando o efeito dos elementos de liga

nos diagramas de fase das ligas de titanio.



A A A A
P o+ B
p
a (03
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T i Ti ’ Ti
a-estabilizador [B-estabilizador Neutro
B-isomorfo B-eutetdide

(AL O,N, O (V, Mo, Nb, Ta) (Fe, Mn, Cr, Ni, Cu, Si, H) (Zr, Sn)

Figura 2.1 — Diagrama esquematico mostrando o efeito dos elementos de liga nos diagramas de
fase das ligas de titdnio. Adaptado de (Liitjering, 2003).

A composicdo quimica das ligas de titdnio € a principal varidvel na determinacdo das
propriedades dessas ligas e das fracdes volumétricas das fases a e . Dependendo de sua
microestrutura, essas ligas podem ser classificadas em: a, near-a, o + 3, near-f3, f-metaestavel e 3

(Titanium, 1998).

2.2.1 Ligas a e Near-a

As ligas do tipo o incluem titanio em grau de pureza comercial e as ligas contendo somente
elementos a-estabilizadores. As ligas denominadas de near-o apresentam em sua microestrutura
uma pequena fracdo volumétrica da fase f (menos de 10%) devido a adi¢do de elementos [3-
estabilizadores (Liitjering, 2003). Estas ligas podem ser utilizadas para aplicacdes em altas
temperaturas devido a combina¢do do 6timo comportamento em temperatura elevada e da alta

resisténcia mecanica.



2.2.2 Ligas o + B

As ligas do tipo a + B contém entre 10 a 50% em volume da fase P, apresentando uma
variedade de microestruturas (Liitjering, 2003). Estas ligas possuem boa resisténcia mecanica e
suas propriedades mecanicas podem ser facilmente controladas por tratamentos térmicos.

A liga mais conhecida deste tipo é a liga Ti-6Al-4V, a sua utilizacdo representa mais de
50% do mercado de ligas de titanio (Liitjering, 2003), sendo também utilizada na confec¢do de
implantes ortopédicos. Atualmente hd estudos que visam a substituicdo desta liga como material
de implante, pois o vanddio pode ser toxico (Eisenbarth, 2004) e o aluminio também pode causar

danos a saide do implantado (Zaffe, 2004).

2.2.3 Ligas near-f, f-metaestavel e

As ligas do tipo near-f possuem grandes quantidades de elementos [-estabilizadores, mas
estes ndo sdo suficientes para reter toda a estrutura  apds o resfriamento ao ar. Nas ligas f-
metaestaveis, a quantidade de elementos B-estabilizadores é maior e estes retém completamente a
fase B apds o resfriamento ao ar, mas a fase retida ndo ¢ estdvel, se decompondo em a + 3 sob
envelhecimento, por isto estas ligas sdo chamadas de metaestdveis (Titanium, 1998). Este
conteido suficiente de [-estabilizador que suprime a transformagdo martensitica durante o
resfriamento depende do tipo de elemento de liga.

As ligas do tipo [ tém Otima trabalhabilidade sob uma grande faixa de temperaturas e
conseguem associar o baixo modulo de elasticidade com a alta resisténcia a corrosdo. Em ligas de
titanio do tipo f podem ser encontradas diferentes fases metaestaveis: a’, a’’ e . O aparecimento
destas fases depende da concentracio de elementos de liga e das condi¢des em que sdo realizados
0s tratamentos térmicos.

A formacdo das fases martensiticas (o’ e a’’) depende do teor dos elementos -

estabilizadores contidos nas ligas de titdnio. Pequenas quantidades de elementos B-estabilizadores
9



ndo permitem a formagdo da fase P metaestdvel, mas promovem a formagdo da fase o’ com
estrutura cristalina hexagonal compacta (Lee, Ju e Chern Lin, 2002) e teores mais elevados
promovem a formagao da fase a’’ com estrutura ortorrdmbica (Ho, Ju e Chern Lin, 1999). Ambas
as fases (o’ e a’’) podem ser formadas sob resfriamento rdpido, quando a transformacdo  — o +
B ¢é inibida devido a insuficiéncia de tempo para ocorréncia de difusdo, e conseqiientemente a
formacdo de nucleos de o é impedida (Nag, 2008). A fase o’ € formada devido ao resfriamento
rapido, e € chamada de martensita atérmica. A fase o’ também pode ser formada pela aplicagcdo
de forcas externas (martensita induzida por deformacao). .

Ao se resfriar rapidamente as ligas de titanio ricas em elementos B-estabilizadores, a fase 3,
além de resultar em estruturas martensiticas (a’’), também pode se transformar parcialmente na
fase ® atérmica. Em amostras envelhecidas pode haver a formacdo da fase ® isotérmica em
temperaturas variando de 100 a 500°C. A fase o pode apresentar estrutura cristalina hexagonal
compacta ou trigonal, dependendo da condicdo de transformagdo do material, se estd completa ou
nos estdgios iniciais. Embora a fase ® conduza a perda de ductilidade, estudos mostram que o
controle da fracdo do volume dessa fase pode promover o aumento da resisténcia mecanica
associada a ductilidade razodvel (Froes, 1980). A fase m serve de sitios de nucleacdo da fase o
durante o envelhecimento. A fase o precipitada dessa maneira € homogénea e finamente dispersa
(Anken, 1999).

As ligas de titanio do tipo 3, devido ao baixo médulo de elasticidade, tém sido aplicadas na
fabricacdo de implantes ortopédicos, e atualmente tem sido alvo de varios estudos . Novas ligas
tiveram suas propriedades analisadas neste inicio de século, entre elas estdo: Ti-7,5Mo (Lin, Ju e
Chern Lin, 2005), Ti-30Ta (Zhou, 2004a), Ti-50Ta (Zhou, 2004b) e Ti-30Zr-10Nb-10Ta (Yang,
2005), sendo essa ultima a que apresentou o mais baixo médulo de elasticidade , 44 GPa.

Apesar de todos os esforcos e do consideridvel nimero de ligas desenvolvidas, as
propriedades ideais para as ligas metdlicas serem aplicadas como materiais de implante
ortopédico ainda ndo foram alcangcadas em um tnico material, pois para serem aplicadas como
material de implante, deseja-se uma liga que possua excelente biocompatibilidade e resisténcia a
corrosdo quando em contato com os fluidos corporais, alta resisténcia mecénica e resisténcia a
fadiga, baixo mddulo de elasticidade, baixa densidade e boa resisténcia ao desgaste (Banerjee,

Nag e Fraser, 2005; Song, 1999; Zhou, 2004%).
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2.3 O estado encruado

O encruamento pode ser definido como o endurecimento por deformagdo. Durante os
processos de deformagdo plastica a frio, a maior parte da energia utilizada € perdida sob a forma
de calor; apenas cerca de 2 a 10% dessa energia sdo armazenados no material sob a forma de
defeitos cristalinos (Doherty' apud Padilha, 2005), como falhas de empilhamento e
principalmente, discordancias (Song, 2001). Esses defeitos aumentam a energia livre do material
durante a deformacdo e fornecem o potencial termodindmico para a recuperacdo e a
recristalizacdo do material durante o recozimento (Doherty, 1997).

A deformacao plastica ou permanente de um cristal pode ocorrer de maneiras diferentes,
como escorregamento de planos cristalinos causado por movimentacdo de discordancias,
maclacdo mecanica e transformagdo de fases acompanhadas de variacdo de volume (Padilha,
2005).

Durante a deformacdo pldstica de um material policristalino ocorrem alguns eventos
importantes (Padilha, 2005):

e Os graos mudam de forma

e A orientagdo dos graos muda e eles geralmente adquirem orientagdo preferencial
(textura de deformacao)

e A quantidade (4rea) dos contornos de grao por unidade de volume aumenta

e A quantidade de defeitos puntiformes e de discordancias por unidade de volume
aumenta vdrias ordens de grandeza.

A densidade e distribuicdo dos defeitos gerados na deformacdo plastica dependem de
fatores como: estrutura cristalina do metal; temperatura, quantidade e velocidade de deformacao;
pureza do metal e sua energia de defeito de empilhamento (EDE) (Padilha, 2005).

As propriedades mecanicas de um material sdo dependentes de sua microestrutura, ou
seja, dependem da densidade de discordancias, de como elas se distribuem, do tamanho dos graos
e da orientacdo individual (no caso de monocristais) ou da textura dos mesmos (no caso de

policristais) (Humphreys, 2004).

! Doherty, R.D., Metal Science Journal, vol. 8 (1974) 132-142.
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O material contendo defeitos é termodinamicamente instavel. A introducdo desses defeitos
promove mudangas microestruturais significativas (Humphreys, 2004). Como a deformacdo
plastica raramente ocorre de modo homogéneo no material, hd uma forte tendéncia destes
defeitos concentrarem-se em locais especificos do material como junto aos contornos de grao e
nas chamadas heterogeneidades de deformacgdo (bandas de deformacdo e bandas de cisalhamento,
por exemplo) e atuam como locais preferenciais para a nucleacdo de novos graos, pois possuem
alta energia armazenada (Padilha, 2005; Hansen, 2001).

Grosdidier e Philippe (2000) estudaram os mecanismos de encruamento e de
superplasticidade de uma liga de titdnio B metaestavel. Partindo de quatro tratamentos distintos
de solubilizacdo, eles verificaram que os mecanismos de encruamento da liga estudada eram
influenciados diretamente pela transformacdo da fase f em martensita o”’, de modo que o
tratamento que apresentou uma microestrutura solubilizada composta apenas por P, foi a que
apresentou a maior quantidade de o’ transformada por deformacdo, o menor limite de

escoamento e a maior taxa de encruamento no ensaio de tragdo.

2.4 Os processos de recuperacio e recristalizacao

Se o material que foi deformado plasticamente for recozido em altas temperaturas, os
defeitos introduzidos no material durante a deformacdo pldstica podem ser aniquilados ou
rearranjados em configuracdes de menor energia via difusdo no estado s6lido, dependendo da
temperatura de recozimento (Humphreys, 2004).

No recozimento de um material deformado a frio, a microestrutura e as propriedades
mecanicas podem ser parcialmente restauradas por meio de um processo chamado recuperagdo,
em que hd a ocorréncia de aniquilagdo e rearranjo de discordancias sem que haja a movimentagdo
dos contornos de alto angulo (Doherty, 1997). As mudangas microestruturais durante a
recuperacdo sdo relativamente homogéneas e usualmente ndo afetam os contornos dos graos
deformados. A recuperacdo envolve somente uma restauracio parcial das propriedades porque a

estrutura de discordancias ndo ¢ completamente removida (Humphreys, 2004).
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Durante o recozimento de um material deformado a frio um processo chamado
recristalizacdo também pode ocorrer. Nesse processo, novos graos com baixa densidade de
discordancias sdo formados dentro da estrutura deformada ou recuperada. A recristalizagio visa
eliminacdo dos efeitos da deformacgdo pldstica na estrutura e nas propriedades do material e a
forca motriz para a sua ocorréncia € a diferenca de energia armazenada entre a matriz deformada
e os nucleos de recristalizacao (Sebald, 2002). No processo de recristalizagdo hd movimentagdo
de contornos de alto dngulo que migram na matriz deformada ou recuperada aniquilando os
defeitos cristalinos (Padilha, 2005).

O processo de nucleacdo da recristalizacdo se inicia quando o material deformado
plasticamente € recozido em altas temperaturas. A nucleagdo de novos graos recristalizados
ocorre em regides que apresentam maior energia, como contornos de grdo e heterogeneidades de
deformacado, como regides bandeadas. Apds a nucleacdo, o crescimento dos nuicleos possibilita a
formacdo dos graos recristalizados que substituem gradativamente a estrutura deformada ou
recuperada.

Um material metdlico com menor tamanho de grdo apresenta melhores propriedades
mecanicas, por isso deve-se evitar a ocorréncia de crescimento dos grdos. O processo de
recristalizacao pode ser influenciado por fatores como temperatura, tamanho de grio inicial, grau
de deformacdo pldstica e pureza do material (Santos, 2006).

Quando o metal € recozido em altas temperaturas por tempos relativamente longos, sao
observadas alteragdes microestruturais, dentre elas, o crescimento dos graos. Neste processo, os
graos pequenos sdo eliminados, os graos maiores crescem € os contornos de grao assumem uma
configuracdo de menor energia. Esse processo € chamado de crescimento normal de grdao. O
crescimento normal de grdaos pode ser o caminho para o crescimento seletivo de uns poucos
graos, um processo conhecido como crescimento anormal de grdo ou recristalizagdo secunddria
(Humphreys, 2004). O processo de crescimento de grao envolve a migracdo de contornos de alto
angulo movidos apenas pela reducdo da energia dos contornos de grao.

A Figura 2.2 apresenta as modificacOes microestruturais observadas nos graos de um

material policristalino desde a deformacao até o crescimento dos graos.
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(d) (e) ®
Figura 2.2. Diagrama esquematico dos principais estdgios no recozimento: (a) estado encruado,
(b) recuperado, (c) parcialmente recristalizado, (d) totalmente recristalizado, (e) crescimento de

grao, (f) crescimento anormal de grao (Humphreys, 2004).

Rath et al. (1979) apresentam um estudo sobre os mecanismos de recristalizacdo e
crescimento de grdo de uma liga de titdnio tipo PB-III. Para tanto, amostras da liga foram
laminadas a frio entre 20 e 80% de redugdo total da espessura. Posteriormente, foram recozidas
em temperaturas entre 990 e 1200 K, e resfriadas em dgua. As amostras que ndo se apresentaram
totalmente recristalizadas foram novamente recozidas a 780 K por dois minutos para evidenciar
as regioes nao-recristalizadas. Os autores concluiram que para a liga estudada a recristalizagcdo é
funcdo da deformagdo a frio acumulada e do tempo e da temperatura de recozimento e
estabeleceram equagdes para relacionar essas varidveis ao tamanho de grao recristalizado e a

cinética de recristalizacdo.
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3 MATERIAIS E METODOS

Neste trabalho foi estudada a liga Ti-35Nb-7,5Ta (% em peso). Esta liga foi escolhida com
base em trabalhos prévios que mostram que ela apresenta propriedades compativeis com as ligas
desenvolvidas e utilizadas para implantes ortopédicos (Souza, 2008). O Nb e Ta em ligas de
titanio tém sido utilizados devido a alta biocompatibilidade e capacidade de promover a reducdo
do mddulo de elasticidade, o que € desejavel para a fabricacdo desses implantes como discutido

por Niinomi (1998).

3.1 Materiais

Para a preparacio da liga Ti-35Nb-7,5Ta (% em peso) foram utilizados: titanio
comercialmente puro procedente da Titanio Brasil Ltda., nidbio comercialmente puro e tantalo
comercialmente puro procedentes da Escola de Engenharia de Lorena da Universidade de Sao
Paulo (EEL-USP).

O titanio e o niébio inicialmente se encontravam na forma de chapas e foram cortados em
tamanhos adequados para a sua utilizagdo. O tintalo se encontrava na forma de chapas espessas e

precisou ser laminado e cortado para a utilizagao.
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3.2 Métodos

3.2.1 Preparacao dos Materiais

Os materiais de partida passaram pelo processo de decapagem (limpeza), que consiste na
imersdo do metal em uma solug¢do por aproximadamente dez segundos, seguido por lavagem em
agua. Para isso foram utilizadas as solu¢des de decapagem mais adequadas para cada material:

— Titanio: HNOs, HF, na proporg¢ao 4:1
— Nioébio: HNOs, HF, H,O, na proporg¢do: 2:2:1
— Tantalo: H,SO4, HNO3, HF, na propor¢ado: 5:2:2
ApOs este procedimento, os materiais foram pesados em uma balanca analitica de alta

precisdo, na propor¢ao adequada para garantir a composicdo quimica desejada.

3.2.2 Obtencao de ligas de titanio em forno a arco voltaico

A preparagdo dos lingotes foi executada em um conjunto especialmente desenvolvido para
este fim e que tem como principal parte, um forno de fusdo a arco voltaico com atmosfera
controlada. Tal equipamento consiste de uma camara de fusdo de aco inoxiddvel, onde a
atmosfera é controlada por uma bomba de vécuo e fluxo de argdnio. A fusio da liga é obtida por
arco elétrico gerado por uma fonte de corrente continua.

Foram preparados sete lingotes de 80g e 100g da liga Ti-35Nb-7,5Ta (% em peso). Para
garantir a homogeneidade da liga, os lingotes foram refundidos por diversas vezes.

As Figuras 3.1a e 3.1b mostram imagens do forno a arco que foi utilizado e de uma amostra
da liga durante o resfriamento, respectivamente. A Figura 3.2 mostra um lingote de 100g da liga

Ti-35Nb-7,5Ta apds a fundicao
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(a) (b)

Figura 3.1. (a) forno de fusdo a arco-voltaico (b) lingote durante o resfriamento.

Figura 3.2. Lingote de 100g da liga Ti-35Nb-7,5Ta apds a fundi¢do [cm].

3.2.3 Tratamento térmico de homogeneizaciao em tubos de quartzo sob vacuo

As amostras preparadas em forno a arco foram encapsuladas em tubos de quartzo, com
atmosfera controlada por sistema de vacuo e injecdo de argonio, e homogeneizadas, em um forno
marca EDG, modelo EDG CON 3P, a temperatura de 1000°C por 8 horas, sendo em seguida

resfriadas rapidamente em dgua. Trabalhos prévios realizados no Departamento de Engenharia de
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Materiais da Universidade Estadual de Campinas (DEMa-Unicamp) mostram que o processo de
homogeneizagdo a 1000°C por 8 horas e resfriamento rdapido em dgua permite a eliminagdo de
parte das heterogeneidades composicionais e a formacdo da fase B combinada com martensita
ortorrdmbica (o) (Lopes,2009).

ApOs este processo, parte das amostras foi caracterizada e parte passou por conformagdo
mecanica a frio. A Figura 3.3 apresenta uma imagem do forno de aquecimento resistivo que foi

utilizado no tratamento térmico das amostras da liga Ti-35Nb-7,5Ta.

Figura 3.3. Forno de aquecimento resistivo que foi utilizado no tratamento térmico das amostras

da liga Ti-35Nb-7,5Ta.

3.2.4 Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC)

Utilizando a técnica de Calorimetria Diferencial de Varredura (Differencial Scanning

Calorimetry — DSC) foi possivel determinar as temperaturas do tratamento térmico que seria
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realizado posteriormente em parte das amostras. Com esta técnica foi possivel estimar as
temperaturas em que se inicia e termina a recristalizacdo do material.

O equipamento de DSC utilizado é da marca Netzsch, modelo STA 409C. A taxa de
aquecimento utilizada foi de 50K/min, e o tamanho da amostra foi de 4 x 4 mm?. Foram

analisadas cinco amostras.

3.2.5 Determinacao dos teores de oxigénio e nitrogénio

As amostras para andlise de oxigénio e nitrogénio possuem massa proxima a 0,1g e foram
cortadas e decapadas utilizando a seguinte solucdo de decapagem: HNO3, HF, na propor¢do 4:1.
Foram realizadas trés andlises e o equipamento utilizado foi um analisador de gases da marca
Leco Corporation, modelo TC400.

Depois de preparada, a amostra € levada ao equipamento dentro de um fundente de niquel,
que por sua vez é colocado dentro de um cadinho de grafite sob fluxo de hélio. E realizado um
ciclo de retirada de gases para eliminar as impurezas do cadinho. Com o aumento da temperatura,
o material € fundido e sdo liberados os gases contidos em seu interior.

No equipamento hd duas células de leitura de gases: a célula de infravermelho e a célula de
condutividade térmica. A célula de infravermelho detecta o oxigénio (O;) na forma de di6xido de
carbono (CO;). O oxigénio liberado da amostra se liga ao carbono e forma monéxido de carbono
(CO). O monoéxido de carbono e o gés de arraste (hélio) passam pelo filtro de 6xido de cobre, que
converte CO em CO; e o hidrogénio (H,) em dgua (H,0). A célula de condutividade térmica é
sensivel e detecta qualquer gas diferente do gés de arraste (hélio). Por este motivo, o equipamento
possui um filtro de hidréxido de sédio, que retém o CO, e o filtro de perclorato de magnésio, que
retém a umidade. Assim, apenas o nitrogénio (N») é detectado pela célula.

Os sinais detectados s@o comparados ao material de referéncia e o resultado é apresentado
em porcentagem de oxigénio e hidrogénio. Os teores de oxigénio e hidrogénio dos materiais de

referéncia sdo baseados na norma ASTM F67 — 06 (2006).
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3.2.6 Deformacao por laminacao a frio

Ap6s a homogeneizagdo dos lingotes, eles foram laminados a frio em multiplos passes até a
méxima reducdo possivel que foi igual a 84%. A Tabela 3.1 mostra a sequéncia de passes
utilizados durante a laminacdo a frio das amostras, e para cada um deles, as espessuras inicial e
final e a reducdo da espessura (RE). O laminador utilizado é da marca FENN modelo 5 Mill.
Apbs cada passe, uma amostra foi retirada para que fosse possivel construir a curva de

encruamento, a partir de ensaios de dureza Vickers.

Ap6s a deformagdo, parte das amostras foi caracterizada e parte passou por tratamento
térmico de recozimento. Para isso, as amostras foram cortadas na direcdo transversal e
longitudinal das chapas laminadas, conforme mostra a Figura 3.4. As superficies analisadas sdo

referentes aos planos longitudinais da chapa laminada.

Tabela 3.1 - Amostras relativas a laminag¢ao a frio dos lingotes da liga Ti-35Nb-7,5Ta

Espessura inicial Espessura final Reducio em

Amostras
(mm) (mm) espessura (%)

1° amostra 94 81 14
22 amostra 04 64,5 31
3% amostra 94 45,5 52
4° amostra 94 33,5 63
5° amostra 94 23 74
6° amostra 94 15 84
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Figura 3.4 - Desenho esquematico mostrando a retirada das amostras apds laminacdo a frio.
3.2.6 Tratamentos térmicos de recozimento

As amostras da liga Ti-35Nb-7,5Ta, laminadas a frio até 84% de redugdo, foram
encapsuladas em tubos de quartzo com atmosfera controlada por sistema de véacuo e inje¢do de
argonio, recozidas nas temperaturas de 600°C, 700°C e 800°C, e resfriadas rapidamente em 4gua.

As temperaturas de recozimento foram definidas utilizando DSC que proporcionou uma
estimativa das temperaturas em que o processo de recristalizacdo se inicia e termina.

Os tempos de recozimento foram iguais a 1, 5, 15, 30, 45 e 60 min, o que proporcionou
amostras com diferentes fracdes recristalizadas, permitindo uma melhor compreensdo do
processo de recristalizacao desta liga.

O objetivo da realizagdo da deformacdo plastica seguida por recozimento é obter grdos
recristalizados menores, quando comparados aos grdos do material na condi¢cdo solubilizada

(homogeneizado a 1000°C por 8 horas e resfriado rapidamente em 4gua).
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3.2.7 Preparacao metalografica

As amostras foram embutidas a quente em resina fendlica na direcdo longitudinal em
relacdo a direcdo de laminacdo. Apds o embutimento, foram lixadas utilizando lixas de carbeto de
silicio com as seguintes granulometrias: 220, 360, 600, 800 e 1200.

O polimento foi realizado em uma politriz automética Biiehler modelo Phoenix Beta,
utilizando os seguintes parametros: forca igual a 25N e velocidade de 300 rpm. O processo de
polimento foi realizado em trés etapas. O primeiro polimento foi realizado utilizando pano de
polimento DP-MOL com suspensdo de diamante 9um, o segundo polimento foi realizado
utilizando pano de polimento DP-MOL com suspensdo de diamante 6um. O terceiro polimento
foi realizado com o pano de polimento DP-Plus e silica coloidal. A microestrutura foi revelada
pelo ataque quimico com uma solucdo formada por 85% de H20, 10% de HF e 5% de HNO3. O

tempo de ataque variou de 15 a 30 segundos.

3.2.8 Microscopia éptica

A microscopia 6ptica foi utilizada para verificacdo das fases presentes, morfologia e o
tamanho de grdo. Foi utilizado o microscopio 6ptico Olympus BX60M com camera digital de
aquisicado de imagens (Evolution LC Color) acoplado a um programa de andlise de imagens
(Materials-Pro). O contraste Nomarski foi utilizado para acentuar o relevo da microestrutura,

permitindo sua melhor visualizacao.
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3.2.9 Microscopia eletronica de varredura

A microscopia eletronica de varredura (MEV) foi utilizada na verificagcdo das
microestruturas das amostras recozidas com microscopio Hitachi modelo TC 1000, pelo método

de elétrons retroespalhados.

3.2.10 Difracao de raios-X

A difrac@o de raios-X foi utilizada para analisar as fases presentes nas amostras. Por meio
dessa técnica € ainda possivel identificar a presenca de fases metaestdveis. O difratdmetro
utilizado foi PANalytical modelo X’PERT PRO, com radiacdo Cu-Ka (A = 1,5406 10\). As fases
presentes nas amostras foram identificadas utilizando as fichas JCPDS (Joint Committee of
Powder Diffraction Standards).

Os parametros utilizados foram:

e varredura entre 30° e 90°
e tempo igual a 1 segundo
® passo igual a 0,02

¢ tensdo de 40 kV

e corrente igual a 30 mA

3.2.11 Ensaio de Ultra-som

Este ensaio foi utilizado para a determinacdo do mddulo de elasticidade da liga estudada,
em um equipamento Panametrics-NDT, modelo 5072 PR, com transdutores de 5 MHz.
Para a realizacdao deste ensaio foi utilizada uma amostra para cada deformacdo e trés

medidas em cada amostra.
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Neste ensaio € utilizado um gerador de ultra-som e transdutores piezoelétricos especificos
para cada tipo de onda, longitudinal (VL) e transversal (VT), acoplados a um osciloscépio. Os
transdutores foram empregados para determinar as velocidades de propagacdo no soélido,
determinadas para cada tipo de onda. A velocidade longitudinal e a velocidade transversal, dadas
pelas equagdes 1 e 2, respectivamente, foram determinadas pela andlise das ondas emitidas e
recebidas pelos transdutores, e registradas pelo osciloscopio.

O médulo de elasticidade longitudinal (E) e a razdo de Poisson (v) sdo dados pelas

equagoes 3 e 4, respectivamente. A densidade (p) foi determinada pelo principio de Arquimedes.

E1-v) .
- E 1
Vi J p(1+v)1-2v) quagdo (3.1)

[ E G
Vy= |————=_|— Equacio (3.2
T\ 2pan \p quagdo (3.2)

E = 2pVT2(1+ V) Equacdo (3.3)

Equacdo (3.4)
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3.2.12 Ensaio de dureza Vickers

Utilizando esta técnica foi possivel levantar as curvas de encruamento (dureza x
deformacdo) e as curvas de amaciamento isotérmico (dureza x tempo de recozimento) da liga
estudada. Foi utilizado um microdurémetro Biiehler modelo 2100. A carga aplicada foi de 100 gf

[1N] durante 20 segundos. Foram realizadas dez medidas por amostra.

3.2.13 Medidas de tamanho de grao

Para a realizacdo das medidas de tamanho de grdo nas amostras da liga Ti-35Nb-7,5Ta
foram utilizadas trés micrografias obtidas por MO. Cada medida do tamanho de grio foi feita
utilizando o método do intercepto linear de Heyn, de acordo com a norma ASTM E112-96

(1996).
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4 APRESENTACAO E DISCUSSAO DOS RESULTADOS

4.1 Amostras na condicao solubilizada

A condicdo solubilizada corresponde as amostras da liga Ti-35Nb-7,5Ta que foram
homogeneizadas a 1000°C por 8 horas e resfriadas rapidamente em dgua.

Os griaos da amostra na condi¢do solubilizada sdo grosseiros, da ordem de 3 mm. A
microestrutura das amostras nessa condi¢do apresenta regides somente com a fase [ e regides
vizinhas somente com a fase martensita ortorrdmbica (o) em seu interior, conforme mostram as
Figuras 4.1a e 4.1b. A dureza Vickers nessa condicao apresentou média de 168 e desvio padrdao
de 5.

O difratograma de raios-X mostrado na Figura 4.2 apresenta as fases presentes nas amostras
solubilizadas, em que foi constatada a presenca das fases § ¢ a”. Nao foi verificada a presenca de
nenhuma outra fase adicional, o que era esperado visto que apds a homogeneizagdo, as amostras
foram resfriadas rapidamente em agua.

O modulo de elasticidade da liga Ti-35Nb-7,5Ta nesta condi¢do foi obtido por meio do
ensaio de ultra-som e apresentou média de 63 GPa e desvio padrdo de 3 GPa. De acordo com
Ozaki et al. (2004), o médulo de elasticidade nas ligas do sistema Ti-Nb varia de acordo com a
concentragdo do elemento B-estabilizador. Os resultados obtidos neste trabalho estdo de acordo

com o verificado por Souza (2008) que obteve um mddulo médio de 64 GPa com desvio padrdao

de 2 GPa.

26



s
=
AN

30 um

D22 x2,0k

(b)

Figura 4.1. Microestrutura da liga Ti-35Nb-7,5Ta na condi¢do solubilizada: (a) MO, contraste

Nomarski e (b) MEV, elétrons retroespalhados.
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Figura 4.2. Difratograma de raios-X da liga Ti-35Nb-7,5Ta na condi¢do solubilizada.

Os teores de oxigénio e nitrogénio das amostras solubilizadas foram comparados com os
valores mdximos permitidos pela norma ASTM F67 — 06 (2006) para o titanio utilizado em
implantes ortopédicos. Como nio ha uma norma especifica para ligas de titdnio contendo niébio e
tantalo, os resultados foram comparados com os teores apresentados par o titanio grau 2, metal
base da liga estudada neste trabalho. Segundo a norma, o teor maximo de nitrogénio permitido é
de 0,015% e o de oxigénio é 0,25% para o titdnio grau 2. Os resultados obtidos na andlise de
oxigénio e hidrogénio nas amostras iniciais da liga Ti-35Nb-7,5Ta sdo apresentadas na Tabela 4.1

e estdo abaixo dos valores midximos permitidos pela norma.

Tabela 4.1. Andlise de oxigénio e nitrogénio das amostras Ti-35Nb-7,5Ta na condicao

solubilizada.

Amostra Massa (g) Oxigénio (%) Nitrogénio (%)

1 0,073 0,103 0,0075
2 0,080 0,098 0,0070
3 0,098 0,095 0,0070
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4.2 Amostras na condicao deformada

4.2.1 Microestrutura

Para a obten¢do das micrografias das amostras na condicdo deformada foi utilizada a
microscopia optica (MO), empregando o contraste por interferéncia, ou Nomarski, que permite a
obtencdo de imagens com relevo acentuado.

Apés o tratamento térmico de solubilizacdo, as amostras foram laminadas a frio em
multiplos passes, obtendo-se reducdo de espessura (RE) variando entre 14 e 84%. Os elevados
teores dos elementos [-estabilizadores, Nb e Ta nesta liga contribufram para a estabilizacdo da
fase 3, o que resultou em maior ductilidade, sendo possivel a deformagdo pléstica a frio até 84%
sem a necessidade de recozimentos intermedidrios.

A observacdo da microestrutura das amostras que foram laminadas a frio até 14% e até
31% mostra que a fase o’ tende a se alinhar com a dire¢do de laminagdo, conforme pode ser
verificado nas Figuras 4.3a e 4.4a. Nas Figuras 4.3b e 4.4b também € possivel verificar que graos
vizinhos apresentam diferentes fragdes da fase o’ em seu interior. Esse fato pode estar
relacionado com a transformacdo sofrida pelo material durante a deformacao.

A amostra que foi deformada até 52% também apresentou graos vizinhos com diferentes
fracOes da fase o (Figura 4.5a) e a tendéncia do alinhamento desta fase com a direcdo de
laminacdo ainda pode ser verificada (Figura 4.5b).

A partir da deformacdo de 63% ha uma maior compactacdo dos graos que passam a ser
majoritariamente lamelares, ndo sendo possivel a identificacdo de contornos individuais de grao,

conforme pode ser verificado nas Figuras 4.6 a 4.8.
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(b)
Figura 4.3. Micrografias da amostra Ti-35Nb-7,5Ta laminada a frio até 14%. (MO, contraste

Nomarski). A seta indica a direcdo de laminagdo e a linha tracejada indica o contorno de grao.
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(b)
Figura 4.4. Micrografias da amostra Ti-35Nb-7,5Ta laminada a frio até 31%. (MO, contraste

Nomarski). A seta indica a direcdo de laminagdo e a linha tracejada indica o contorno de grao.
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(b)
Figura 4.5. Micrografias da amostra Ti-35Nb-7,5Ta laminada a frio até 52%. (MO, contraste

Nomarski). A seta indica a direcdo de laminagdo e a linha tracejada indica o contorno de grao.
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(b)
Figura 4.6. Micrografias da amostra Ti-35Nb-7,5Ta laminada a frio até 63%. (MO, contraste

Nomarski). A seta indica a dire¢do de laminagao.
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(b)
Figura 4.7. Micrografias da amostra Ti-35Nb-7,5Ta laminada a frio até 74%. (MO, contraste

Nomarski). A seta indica a dire¢do de laminagao.
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(b)
Figura 4.8. Micrografias da amostra Ti-35Nb-7,5Ta laminada a frio até 84%. (MO, contraste

Nomarski). A seta indica a dire¢do de laminagao.
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4.2.2 Curva de encruamento

As medidas de dureza Vickers das amostras da liga Ti-35Nb-7,5Ta apds a laminagao a frio
sdo mostradas na Tabela 4.2. A redu¢do de espessura (RE) igual a O (zero) indicada na tabela é
referente a amostra na condi¢@o solubilizada. Para a obtencdo da curva de encruamento, amostras
com redugdes iguais a 14, 31, 52, 63, 74 e 84% foram retiradas apds a laminacdo e medidas. A
partir dos resultados das medidas de dureza foi possivel construir a curva de encruamento (dureza
x deformacgdo) mostrada na Figura 4.9, que apresenta os valores médios e os limites com os
respectivos desvios padroes.

Uma andlise da curva permite verificar que o material apresenta encruamento elevado até
31% de redugdo em espessura, devido ao acentuado crescimento da dureza do metal. Isso ocorre
porque conforme o material € deformado hd um aumento da densidade de discordancias e com
isso, o consequente aumento da dureza. Para deformagdes superiores a 52% de reducdo em
espessura, a curva praticamente nao sofre alteracdes, tendendo a saturacdo. Ao mesmo tempo em

que as discordancias estdo sendo criadas, elas interagem aniquilando-se (Santos, 2006).

Tabela 4.2. Variacdo da dureza Vickers das amostras da liga Ti-35Nb-7,5Ta deformada por

laminacdo a frio.

HV - 100 gf [1N]

RE (%)
média (desvio padrao)
0 168 (5)
14 199 (11)
31 208 (9)
52 209 (5)
63 220 (5)
74 212 (9)
84 210 (12)
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Figura 4.9. Curva de encruamento da liga Ti-35Nb-7,5Ta.

4.2.3 Difracao de raios-X e médulo de elasticidade

Utilizando a técnica de difracdo de raios-X foram identificadas as fases presentes na liga
Ti-35Nb-7,5Ta deformada por laminagdo a frio. Nos difratogramas de raios-X apresentados nas
Figuras 4.10 a 4.12, pode-se verificar novamente que somente as fases o e 3 estdo presentes.

Os valores do moédulo de elasticidade obtidos no ensaio de ultra-som das amostras
deformadas por laminacdo a frio sdo mostrados na Tabela 4.3. Para fins de comparagdo foi
inserido na tabela o médulo de elasticidade referente a amostra na condi¢do solubilizada. De
acordo com os valores obtidos, hd uma variacdo significativa do médulo de elasticidade até a
deformacdo pléastica de 31% quando comparado com o mddulo de elasticidade da amostra na
condi¢do solubilizada. Com o aumento da deformacdo hd um decréscimo do modulo de

elasticidade que volta a crescer até a reducao maxima de 84%.

37



Matsumoto e colaboradores (Matsumoto, 2007) estudaram a liga Ti-35Nb-4Sn e também
verificaram uma oscilagio do moédulo de elasticidade com a deformacdo plastica. Eles
constataram que o modulo aumenta ligeiramente com redu¢do por laminacdo de 30%, e decresce
com o aumento da reducdo entre 50 e 89%, concluindo que essa variagdo € causada pelo
desenvolvimento da textura da fase o pela sua orientagdo na direcdo de laminagdo com o

actimulo de deformacao pléstica, como mostrado nas Figuras 4.6 a 4.8.

Tabela 4.3. Propriedades da liga Ti-35Nb-7,5Ta obtidas no ensaio de ultra-som nas amostras

deformadas por laminag@o a frio.

Velocidade  Velocidade E (GPa)
RE Densidade  Coeficiente de
Longitudinal Transversal 3 média (desvio
(%) (g/em”) Poisson _
(cm/s) (cm/s) padrio)
0 5,218 1,942 5,860 0,419 63 (3)
14 5,359 2,085 5,578 0,410 68 (3)
31 5,726 2,296 5,692 0,404 84 (1)
52 5,218 2,048 6,315 0,409 75 (1)
63 4,992 1,981 5,847 0,407 65 (1)
74 5,150 2,078 5,776 0,403 70 (2)
84 5,353 2,208 5,557 0,396 76 (1)
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Figura 4.10. Difratogramas de raios-X da liga Ti-35Nb-7,5Ta de amostras laminadas a frio até:

(a) 14% e (b) 31%.
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Figura 4.11. Difratogramas de raios-X da liga Ti-35Nb-7,5Ta de amostras laminadas a frio até:

(a) 52% e (b) 63%.
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Figura 4.12. Difratogramas de raios-X da liga Ti-35Nb-7,5Ta de amostras laminadas a frio até:

(a) 74% e (b) 84%.
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4.3 Amostras na condicio recozida

4.3.1 Caracterizacio microestrutural via MO e MEV

Para a obtencdo de diferentes fracOes recristalizadas, as amostras deformadas até 84%
foram recozidas a 600, 700 e 800°C em tempos iguais a 1, 5, 15, 30, 45 e 60 min, o que permitiu
o estudo da cinética de recristalizacdo desta liga. Como foi mencionado no item 3.2.6, essas
temperaturas foram definidas a partir dos resultados de DSC mostrados na Figura 4.13.

Analisando os resultados do DSC foi encontrada a temperatura f transus (aproximadamente
580°C), indicada no primeiro pico da curva de 1° aquecimento, que é a temperatura onde hd a
formacdo de novas fases. Também foi encontrada a temperatura de recristalizacdo que é
aproximadamente 710°C, indicada no segundo pico da curva de 1° aquecimento. Baseado nestas
informagdes e no intuito de observar as microestruturas recuperadas (600°C), parcialmente
recristalizadas (700°C) e totalmente recristalizadas (800°C), foram escolhidas as temperaturas

para fazer o recozimento no material.
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Figura 4.13. Curva de DSC da amostra laminada a frio até 84%.
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4.3.1.1 Tipos de microestruturas obtidas apos recozimento

Apé6s a observacdo das microestruturas recozidas, elas foram classificadas em termos da
fracdo recristalizada. A Tabela 4.4 apresenta as microestruturas obtidas apds deformacao por
laminacdo a frio e posterior recozimento. Para a classificacdo das microestruturas, foram
utilizadas as técnicas de MO e MEV e a seguinte nomenclatura: recuperada (R), parcialmente
recristalizada (PR) e totalmente recristalizada (TR). Para uma classificacdo mais minuciosa seria
necessdria a utilizacdo de técnicas mais apuradas como, por exemplo, microscopia eletronica de
transmissdo, 0 que permitiria uma maior precisdo com relagdo aos resultados das amostras
classificadas como recuperadas, pois essa técnica permite observar detalhes microestruturais ndo

observaveis utilizando-se MO e MEV.

Tabela 4.4. Tipos de microestruturas obtidas apds deformagao por laminacao a frio e posterior

recozimento.

Temperatura (°C)

Tempo (min) 600 700 800
1 R R PR

5 R PR PR

15 R PR PR

30 R PR PR

45 R PR PR

60 R PR TR

R: Recuperada; PR: Parcialmente recristalizada; TR: Totalmente recristalizada
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4.3.1.2 Microestrutura

Por meio das micrografias das amostras laminadas a frio e posteriormente recozidas foi
possivel acompanhar o processo de recuperacao e de recristalizacdo da liga Ti-35Nb-7,5Ta.

As microestruturas de 600°C por 1, 5, 15, 30, 45 e 60 min (Figuras 4.14 a 4.19) foram
obtidas junto ao MEV no modo de elétrons retroespalhados. De acordo com a observacdo das
microestruturas, foi constatado que as amostras recozidas nessa temperatura encontram-se
majoritariamente recuperadas.

Nota-se ainda que os graos sdo alongados em relagcdo a dire¢do de laminag¢do. O material
recuperado ainda apresenta grande parte da energia interna oriunda da deformacdo plastica a frio,
e que pode ser verificada pela presenca de pontos escuros ou pites causados pela reacdo da
amostra com o ataque quimico utilizado, que ocorreu preferencialmente nos contornos de grao,

que sdo as regides de maior energia.

600C-1min D1,9 x2,0k um
Figura 4.14. Micrografias da amostra Ti-35Nb-7,5Ta laminada a frio até 84%, recozida a 600°C

durante 1 minuto (MEV, elétrons retroespalhados). A seta indica a dire¢do de laminacao.
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600-5min D2, x2,0k 30 um
Figura 4.15. Micrografias da amostra Ti-35Nb-7,5Ta laminada a frio até 84%, recozida a 600°C

durante 5 minutos (MEV, elétrons retroespalhados). A seta indica a direcdo de laminacao.

600C-15min D1,9 x2,0k 30 um

Figura 4.16. Micrografias da amostra Ti-35Nb-7,5Ta laminada a frio até 84%, recozida a 600°C

durante 15 minutos (MEV, elétrons retroespalhados). A seta indica a direcdo de laminacao.
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Figura 4.17. Micrografias da amostra Ti-35Nb-7,5Ta laminada a frio até 84%, recozida a 600°C

durante 30 minutos (MEV, elétrons retroespalhados). A seta indica a direcdo de laminacao.

600C-45min D2,1 x2,0k 30 um

Figura 4.18. Micrografias da amostra Ti-35Nb-7,5Ta laminada a frio até 84%, recozida a 600°C

durante 45 minutos (MEV, elétrons retroespalhados). A seta indica a direcdo de laminacao.
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600C-60min D2,0 x2,0k 30 um

Figura 4.19. Micrografias da amostra Ti-35Nb-7,5Ta laminada a frio até 84%, recozida a 600°C

durante 60 minutos (MEV, elétrons retroespalhados). A seta indica a direcdo de laminacao.

A Figura 4.20 mostra a microestrutura de uma amostra da liga Ti-35Nb-7,5Ta que foi
deformada até 84% e em seguida recozida a 700°C por 1 min. A amostra nessa condi¢ao
encontra-se majoritariamente recuperada, pois nota-se que os graos ainda encontram-se alinhados
na dire¢do de laminacgdo

As microestruturas das amostras deformadas até 84% e em seguida recozidas a 700°C por
5, 15, 30, 45 e 60 min sdo mostradas nas Figuras 4.21 a 4.25. Nessa temperatura e nesses tempos
de recozimento, o material encontra-se parcialmente recristalizado, ou seja, ja € possivel verificar
a presencga de graos recristalizados e também de regides recuperadas, destacadas nas micrografias
por linhas tracejadas.

Observa-se também que a quantidade dos grdos recristalizados aumentou e as regides

recuperadas diminuiram com o aumento do tempo de recozimento.
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700C-1min D2,7 x1,0k 100 um

Figura 4.20. Micrografias da amostra Ti-35Nb-7,5Ta laminada a frio até 84%, recozida a 700°C

durante 1 minuto (MEV, elétrons retroespalhados). A seta indica a dire¢do de laminacao.

48



e S

700C-5min D21 x2,0 30 um

(b)
Figura 4.21. Micrografias da amostra Ti-35Nb-7,5Ta laminada a frio até 84%, recozida a 700°C

durante 5 minutos: (a) MO, contraste Nomarski e (b) MEV, elétrons retroespalhados.
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Figura 4.22. Micrografias da amostra Ti-35Nb-7,5Ta laminada a frio até 84%, recozida a 700°C

durante 15 minutos: (a) MO, contraste Nomarski e (b) MEV, elétrons retroespalhados.
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700C-30min D2,0 x2,0k 30 um

(b)

Figura 4.23. Micrografias da amostra Ti-35Nb-7,5Ta laminada a frio até 84%, recozida a 700°C

durante 30 minutos. (a) MO, contraste Nomarski e (b) MEV .elétrons retroespalhados.
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Figura 4.24. Micrografias da amostra Ti-35Nb-7,5Ta laminada a frio até 84%, recozida a 700°C

durante 45 minutos (MO, contraste Nomarski).

Figura 4.25. Micrografias da amostra Ti-35Nb-7,5Ta laminada a frio até 84%, recozida a 700°C

durante 60 minutos (MO, contraste Nomarski).
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As amostras recozidas a 800°C apresentaram graos recristalizados maiores que os das
amostras recozidas a 700°C, o que pode ser explicado pela maior energia térmica fornecida ao
material na maior temperatura, favorecendo o crescimento dos graos.

A Figura 4.26 apresenta a microestrutura de uma amostra da liga Ti-35Nb-7,5Ta deformada
até 84% e recozida a 800°C por 1 min. Nessa condicio a amostra encontra-se parcialmente
recristalizada. Em destaque na micrografia encontra-se uma regido recuperada.

A microestrutura da amostra recozida a 800°C por 5 min (Figura 4.27) também encontra-se
parcialmente recristalizada. E possivel observar regides vizinhas da mesma amostra que
apresentam graos recristalizados que possuem a fase o’ em seu interior, como na regido em
destaque na Figura 4.27. A presenca desta fase pode ser explicada pelo fato das amostras terem
sido resfriadas rapidamente em dgua apds o recozimento. Esse procedimento foi adotado para
evitar a formacgdo das fases o e ® que poderiam precipitar na microestrutura caso as amostras

fossem resfriadas ao ar ou no interior do forno.

e AR R e

800C-1min D2,8 x2,0k 30 um

Figura 4.26. Micrografias da amostra Ti-35Nb-7,5Ta laminada a frio até 84%, recozida a 800°C

durante 1 minuto (MEV, elétrons retroespalhados).
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800C-5min D2,0 x2,0k  30um

(b)

Figura 4.27. Micrografias da amostra Ti-35Nb-7,5Ta laminada a frio até 84%, recozida a 800°C

durante 5 minutos. (a) MO, contraste Nomarski e (b) MEV, elétrons retroespalhados.
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Na amostra deformada até 84% e recozida a 800°C por 15 min verifica-se a presenca de
regides recuperadas, em destaque na Figura 4.28.

A amostra recozida a 800°C por 30 min (Figura 4.29) também apresenta regides
recuperadas. Os grios recristalizados sdo maiores do que nas amostras recozidas em tempos
inferiores. Estdo destacadas nas micrografias regides recuperadas (linha pontilhada) e regides que
apresentaram graos recristalizados contendo a fase o” em seu interior (linha tracejada).

Foi verificado que a medida que o tempo de recozimento aumentou, as regides recuperadas
foram diminuindo e os grdos recristalizados tornaram-se maiores. Na Figura 4.30a € possivel
verificar a presenga algumas regides recuperadas, indicadas pela linha pontilhada. Na Figura
4.30b, ha a presenca de regides contendo a fase o’ no interior dos graos recristalizados, indicadas
pela linha tracejada.

Nas amostras recozidas a 800°C por 60 min também foi constatada a presenca da fase o
no interior dos graos recristalizados, em destaque na Figura 4.31a. Nessa condicdo o material
encontra-se totalmente recristalizado. Nota-se também que os graos recristalizados ndo
apresentam tamanho uniforme (Figura 4.31b).

A amostra da liga Ti-35Nb-7,5Ta que foi deformada até 84% e recozida a 800°C por 60
min foi escolhida para as medidas de tamanho de grdo, pois foi a Unica que se apresentou
totalmente recristalizada. Foram analisadas trés regioes diferentes dessa amostra, obtendo-se o
tamanho médio de grao (36 um com desvio padrao de 7 um) referente a trés campos de medida
relativos a cerca de 1500 grdos. Pode-se observar que houve uma redugdo significativa do

tamanho de grdo se comparado com o do material homogeneizado que era de 3mm.
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Figura 4.28. Micrografias da amostra Ti-35Nb-7,5Ta laminada a frio até 84%, recozida a 800°C

durante 15 minutos. (MO, contraste Nomarski).

v

Figura 4.29. Micrografias da amostra Ti-35Nb-7,5Ta laminada a frio até 84%, recozida a 800°C

durante 30 minutos. (MO, contraste Nomarski).
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Figura 4.30. Micrografias da amostra Ti-35Nb-7,5Ta laminada a frio até 84%, recozida a 800°C

durante 45 minutos. (MO, contraste Nomarski).
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800C-60min D26 x2,0k 30 um

(b)
Figura 4.31. Micrografias da amostra Ti-35Nb-7,5Ta laminada a frio até 84%, recozida a 800°C

durante 60 minutos: (a) MO, contraste Nomarski; (b) MEV, elétrons retroespalhados.
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4.3.2 Difracao de raios-X e modulo de elasticidade

Na andlise das microestruturas recozidas foi possivel constatar a presenga de graos
recristalizados contendo a fase o em seu interior, que juntamente com a fase [, foi confirmada
nos difratogramas de raios-X das amostras recozidas a 600, 700 e 800°C por 60 minutos (Figuras
4.32 a 4.34). Como observado anteriormente, a presenca da fase o’ deve-se as amostras terem
sido resfriadas rapidamente apds o recozimento.

Os valores do mddulo de elasticidade obtidos no ensaio de ultra-som das amostras
recozidas a 600, 700 e 800°C por 60 minutos sdo mostrados na tabela 4.5.

O médulo de elasticidade da amostra recozida a 600°C por 60 min ndo se alterou quando
comparado com o da amostra solubilizada, ja para as amostras recozidas a 700 e 800°C por 60
min sofreu um aumento quando comparado ao encontrado para a amostra solubilizada (média de
63 GPa com devio padrdao de 3 GPa), sendo igual a média de 67 GPa com desvio padrdao de 3
GPa e média de 76(GPa com desvio padrao de 4 GPa, respectivamente.

O médulo de elasticidade é uma propriedade intrinseca do material e € determinado pelas
forgas de ligagdo entre os dtomos (Callister, 2007). Em ligas de titanio tipo [, ele depende
principalmente da fracdo volumétrica e dos modulos das fases constituintes e ndo € sensivel ao

tamanho dos grdos e sua morfologia.

Tabela 4.5. Propriedades da liga Ti-35Nb-7,5Ta obtidas no ensaio de ultra-som nas amostras

deformadas por laminagao a frio e recozidas.

Velocidade  Velocidade E (GPa)
Densidade Coeficiente
Amostras Longitudinal Transversal 3 média (desvio
(g/em”) de Poisson _

(cm/s) (cm/s) padrio)
600°C/60min 5,200 1,951 5,797 0,418 63 (3)
700°C/60min 5,156 2,048 5,646 0,406 67 (3)
800°C/60min 5,000 2,144 5,996 0,387 76 (4)
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Figura 4.32. Difratogramas de raios-X da liga Ti-35Nb-7,5Ta da amostra laminada a frio até 84%

e recozida a 600°C por 60 minutos.
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Figura 4.33. Difratogramas de raios-X da liga Ti-35Nb-7,5Ta da amostra laminada a frio até 84%

e recozida a 700°C por 60 minutos.
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Figura 4.34. Difratogramas de raios-X da liga Ti-35Nb-7,5Ta da amostra laminada a frio até 84%

e recozida a 800°C por 60 minutos.

4.3.3 Curva de Amaciamento

As curvas que descrevem a cinética de amaciamento isotérmico da liga Ti-35Nb-7,5Ta
foram obtidas para amostras deformadas até 84% e em seguida recozidas em temperaturas de
600, 700 e 800°C e tempos iguais a 1, 5, 15, 30, 45 e 60 min. A Tabela 4.6 mostra os resultados
da variacdo de dureza Vickers dessas amostras. Com esses dados foi possivel construir as curvas
de amaciamento (HV x Tempo) que sao mostradas na Figura 4.35. O valor de dureza da amostra
na condi¢do deformada corresponde ao tempo de recozimento igual a O (zero).

Os resultados mostram que a dureza decresce rapidamente no primeiro minuto de
recozimento € posteriormente, apresenta uma queda suavizada com o tempo crescente de
recozimento para as temperaturas de 700 e 800°C.

A curva de amaciamento obtida para a temperatura de 600°C apresenta um comportamento

diferente quando comparada com as curvas referentes as demais temperaturas de recozimento,
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pois apresenta uma menor queda total e menos acentuada no primeiro minuto. Nessa temperatura
a recuperacdo prevalece e consequentemente, a queda de dureza € menor do que as observadas a
700 e 800°C nas quais ocorreu recristaliza¢o.

As curvas de amaciamento obtidas para as temperaturas de 700 e 800°C apresentam um
comportamento semelhante, porém a dureza das amostras recozidas a 800°C € inferior a das
recozidas a 700°C, o que pode ser explicado pela maior fracdo de grios recristalizados presente
nas amostras recozidas a 800°C. As taxas de amaciamento aumentam com a elevacdo da
temperatura de recozimento, como esperado, uma vez que estes fendmenos sdo termicamente
ativados. Assim conclui-se que tanto a recuperacdo como a recristalizacdo concorrem para o

amaciamento durante o recozimento da liga estudada.

Tabela 4.6. Varia¢do da dureza Vickers (média (desvio padrdo)) das amostras da liga Ti-35Nb-

7,5Ta deformada por laminacao a frio e recozida.

Temperatura de Recozimento (°C)

Tempo (min) 600 700 800
0 210 (12) 210 (12) 210 (12)
1 195 (2) 174 (5) 160 (3)
5 183 (4) 171 (4) 166 (6)
15 183 (5) 170 (9) 170 (6)
30 177 (6) 170 (3) 164 (7)
45 173 (7) 165 (3) 164 (5)
60 170 (3) 163 (7) 164 (5)
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Figura 4.35. Curva de amaciamento da liga Ti-35Nb-7,5Ta.
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5 CONCLUSOES

Tendo em vista que o objetivo principal deste trabalho foi avaliar os efeitos da conformagao
mecanica a frio da liga Ti-35Nb-7,5Ta (% em peso) seguida por recozimento isotérmico em
relacdo aos mecanismos de encruamento, recuperacdo e recristalizacdo, para obter

microestruturas com graos recristalizados e refinados, apresentam-se as seguintes conclusoes:

v' Verificou-se que as amostras na condi¢do solubilizada apresentam as fases o” e B. Os
graos nessa condicdo sdo grosseiros, da ordem de 3 mm. Também constatou-se que
existem regides na microestrutura nas quais somente pode ser identificada a fase B e

regides vizinhas somente com a fase martensita ortorrombica () em seu interior.

v" Foi possivel obter-se 84% de reducio da espessura deformando as amostras da liga Ti-
35Nb-7,5Ta (% em peso) por laminacdo a frio sem a necessidade de recozimentos
intermedidrios. As amostras deformadas apresentaram somente as fases o e 3, como
esperado visto que a deformacdo foi realizada a temperatura ambiente. Nas amostras
deformadas até 52% foi verificada uma tendéncia da fase o’ em se alinhar com a direcao
de laminacdo e também se verificou que graos vizinhos apresentaram diferentes fracdes
dessa fase. A partir de 63% h4 maior fragmentacdo dos graos e a microestrutura torna-se
majoritariamente lamelar, ndo sendo possivel a identificacdo dos contornos de graos

individuais.

v" Como ja verificado por outros autores, também para a liga estudada neste trabalho ha
variacdo do médulo de elasticidade com o aumento da deformacdo pléstica, sendo o
moédulo de elasticidade aproximadamente igual a 76 GPa na amostra deformada até
84%, havendo um aumento de 20% em relacdo a amostra na condi¢do solubilizada que

apresentou média de 63 GPa.
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v' Analisando-se a curva de encruamento, pode-se verificar que o material apresenta
encruamento elevado até 31% de reducdo da espessura, observado pelo acentuado
crescimento da dureza. Para deformacgdes superiores a 52% de reducdo em espessura, a
curva praticamente ndo sofre alteracOes, tendendo a saturacdo que pode ser explicada

pela geracdo e aniquilag@o simultanea de discordancias.

v As amostras deformadas até 84% e recozidas a 600°C por 1, 5, 15, 30, 45 ¢ 60 min
encontram-se majoritariamente recuperadas, pois os graos ainda mantém-se alongados
em relacdo a direcdo de laminacdo. O material recuperado ainda apresenta grande parte
da energia interna oriunda da deformacdo pléstica a frio, e que pode ser verificada pela
presenca de pontos escuros ou pites causados pela reacdo da amostra com o ataque
quimico utilizado, que ocorreu preferencialmente nos contornos de grdo, que sdo as

regides de maior energia.

v A amostra deformada até 84% e recozida a 700°C por 1 min encontra-se
majoritariamente recuperada, pois observamos que os grdos ainda encontram-se
alinhados em relacdo a direcdo de laminacdo. Ja as amostras deformadas até 84% e em
seguida recozidas a 700°C por 5, 15, 30, 45 e 60 min encontram-se parcialmente
recristalizadas. Observa-se também que o tamanho dos graos recristalizados aumentou e

as regides recuperadas diminuiram com o aumento do tempo de recozimento.

v" A amostra da liga Ti-35Nb-7,5Ta deformada até 84% e recozida a 800°C por 1 min
encontra-se parcialmente recristalizada. A amostra recozida a 800°C por 5 min também
se encontra parcialmente recristalizada e € possivel observar regides vizinhas da mesma
amostra que apresentam graos recristalizados que possuem a fase o’ em seu interior.
Nas amostras deformadas até 84% e recozida a 800°C por 15, 30 e 45 min verifica-se a
presenca de regides recuperadas. Nas amostras recozidas a 800°C por 60 min também
foi constatada a presenca da fase o no interior dos graos recristalizados e o material
encontra-se totalmente recristalizado. Nota-se também que os grios recristalizados nao

apresentam tamanho uniforme.
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v A amostra da liga Ti-35Nb-7,5Ta que foi deformada até 84% e recozida a 800°C por 60
min foi escolhida para as medidas de tamanho de grido, pois foi a dnica que se
apresentou totalmente recristalizada. Foram analisadas trés regides diferentes dessa
amostra, obtendo-se o tamanho médio de grao (36 um com desvio padrdo de 7 pum)
referente a trés campos de medida relativos a cerca de 1500 graos. Pode-se observar que
houve uma reducdo significativa do tamanho de grdo se comparado com o do material

homogeneizado que era de 3mm.

v/ Na andlise das microestruturas recozidas foi possivel constatar a presenga de griaos
recristalizados contendo a fase o’ em seu interior, que juntamente com a fase B foi
confirmada nos difratogramas de raios-X das amostras recozidas a 600, 700 e 800°C por
60 minutos. Como observado anteriormente, a presenga da fase o’ deve-se as amostras

terem sido resfriadas rapidamente apds o recozimento.

v O médulo de elasticidade da amostra recozida a 600°C por 60 min ndo se alterou quando
comparado ao da amostra solubilizada. Para as amostras recozidas a 700 e 800°C por 60
min sofreu um aumento quando comparado ao encontrado para a amostra solubilizada
(média de 63 GPa com devio padriao de 3 GPa), com médias de 67 e 76 GPa e desvios

padrdo de 3 e 4 GPa, respectivamente.

v/ Nas curvas de amaciamento isotérmico foi possivel verificar que as taxas de
amaciamento aumentam com a elevagdo da temperatura de recozimento, como esperado,
uma vez que estes fendmenos sdo termicamente ativados. Assim conclui-se que tanto a
recuperagdo como a recristalizacdo concorrem para o amaciamento durante o

recozimento da liga estudada.
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6 SUGESTOES PARA PROXIMOS TRABALHOS

Considerando-se os resultados obtidos e algumas dificuldades encontradas na realizagdo

deste trabalho, sugerem-se os seguintes temas para trabalhos futuros:

v Avaliacdo da evolugdo da textura da liga Ti-35Nb-7,5Ta submetida a deformacéo pléstica

e tratamentos térmicos de recozimento;
v' Realizagdo de tratamentos térmicos de envelhecimento;

v’ Realizagdo de ensaios de tra¢do para obtengdo das propriedades mecanicas da liga Ti-

35Nb-7,5Ta;

v"Avaliagdo das propriedades de fadiga da liga Ti-35Nb-7,5Ta submetidas a deformacéo

plastica e tratadas termicamente;

v Confecgido de uma prétese coxo-femoral com a liga Ti-35Nb-7,5Ta.
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