| ™ TAT

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

Relatorio de Pesquisa

Titulo do projeto de pesquisa: Evolucéo microestrutural da Liga Ti-29Nb-13Ta-4.6Zr
Bolsista: Priscilla Ramos Noleto
Orientador (a): Vinicius André Rodrigues Henriques

Periodo aque serefere o relatorio:  Fevereiro de 2016 a Julho de 2016

Resumo

A liga Ti-29Nb-13Ta-4.6Zr € uma liga de titénio de baixo moédulo de elasticidade
originariamente desenvol vida para aplicacdo em implantes mas com potencial de uso no setor
aeroespacial. Este trabalho visa definir a evolugdo microestrutural da liga e estabelecer
parametros de processamento por metalurgia do po.

O estudo daligafoi divido em duas rotas, em que uma rota foi usado o misturador rotativo,
em temperaturas de sinterizacdo de 900°C a 1400°C e a outra foi usado o misturador
magnético, em temperaturas de sinterizacéo de 800°C a 1600°C.

Como resultado da primeira rota, observa-se que a microestrutura final € constituida por
regides [3, ricas em niobio, 0+ e ha ainda nucleos de tantalo para se dissolver,logo conclui-
Se que € necessario temperaturas maiores que 1400°C para dissolver o restante de tantalo e
obter a homogeneizagdo total. Os resultados foram apresentados detalhadamente no relatério
parcial.

As amostras preparadas na segunda rota apresentaram maior homogeneidade a 800°C e a
1600°C houve atotal dissolucéo de nucleos de tantalo e niobio, formando fase (3.

Utilizando o misturador magnético, observou-se que 0s elementos presentes nas
microestruturas se dissolveram em temperaturas mais baixas e houve uma maior
densificagdo, quando comparado com as amostras preparadas com um misturador rotativo

convencional.

1- Introducéo

A aplicacdo da metalurgia do pé (M/P) para obtencdo de ligas de titanio vem se mostrando
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muito promissora nos ultimos anos. A técnica apresenta maior homogeneidade, fornece
acabamento satisfatorio e propriedades mecanicas controladas. Permite economia de matéria-
prima e energia, diminuindo o custo do processo. Diante de tais vantagens, a M/P foi
escolhida para aplicacdo naligaTi-29Nb-13Ta-4,6Zr (TNTZ).

AligaTNTZ édaclasse 3 e possui 0 niébio e o tantalo como estabilizadores dessa fase.

Além de reduzirem o modulo de elasticidade da liga, o nidbio, o téntalo e 0 zirconio possuem
alta biocompatibilidade, por possuirem baixa toxicidade. A ligatem como principal aplicagdo
0 setor biomédico e com potencia de uso no setor aeroespacial [1-2].

Para o0 setor biomédico, a liga Ti-29Nb-13Ta-4,6Zr se destaca, por possuir elevada
biocompatibilidade e baixo modulo de Young, propriedades fundamentais para que aumente a
0sseoi ntegracdo, que é a compatibilidade entre os tecidos do corpo e o material em contato. O
modulo de elasticidade da liga é o que mais se aproxima do modulo de elasticidade do 0sso,
assim ha um efetivo equilibrio entre as cargas absorvidas pela prétese e pel 0 0sso.

O efeito escudo de tensdo (“stress shielding”) é caracterizado quando a tensdo/carga de
compressao € reduzida e 0 0sso se tornamais fraco e menos denso, podendo ser atrofiado e se
desprender do implante [3].

Por apresentar menor médulo, aliga Ti-29Nb-13Ta-4,6Zr melhora o escudo de tensio para os

tecidos 0sseos e prolonga o tempo de vida Util da protese.
2- Materiais e métodos

2.1- Obtencao de amostras por metalurgia do po
Para obtencdo daliga TNTZ foram utilizados pos de titanio, zirconio, nidbio e tantalo. Foram
pesados 53,49 de titanio, 29g de nidbio, 13g de tantalo e 4,6g de zirconio em uma balanca

analitica com precisdo de 0,1mg.

2.2- Mistura

Diferentemente da primeira rota, em que os pés foram misturados utilizando um misturador
rotativo por 60min, agora os pos foram misturados utilizando um misturador magnético por
90min. No procedimento, o dcool isopropilico foi adicionado a mistura a fim de melhorar a
homogeneizacdo, a acetona foi usada para esterilizar 0 béguer e o bastéo de agitacdo, de

modo a ndo haver contaminagoes.
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2.3- Compactacao e Sinterizacéo

Posteriormente as amostras foram prensadas uniaxialmente a frio utilizando uma matriz de 15
mm de diametro. A compactagdo foi executada utilizando uma prensa uniaxial com
preenchimento homogéneo. As amostras foram encapsuladas, sob vacuo, em moldes flexiveis
de laex e introduzidas no vaso de pressdo cilindrico de uma prensaisostéticaafrio e aplicada
uma pressdo de 400 MPa por 30 s. As amostras foram entdo sinterizadas entre 800°C e

1600°C em vécuo de 10”7 Torr, com taxa de aguecimento de 20 °C/min.

2.4- Caracterizacdo metalogr afica

As amostras foram embutidas a quente (aproximadamente 170°C) a pressdo média de 1000
psi, afim de facilitar o manuseio. Utilizou-se a sequéncia de lixas convencional: 120,220,400
e 600 U e realizou-se o polimento mecano-quimico em pano de feltro com &cido oxalico para
se obter um bom acabamento superficial.

A amostra foi imersa no reagente Kroll durante o ataque quimico na proporcao de 3 mL HF: 6
mL HNOs: 100 mL H,0 e logo em seguida foi imersa em agua para cessar o atague. Como
resultado obteve-se fases reveladas.As andlises microestruturais foram realizadas com o
auxilio da microscopia el etrénica de varredura (MEV) e microscopia Optica.

2.5- Densidade

O célculo da densidade foi feito a partir do Principio de Arguimedes, em que foram pesadas
as amostras secas, Umidas e imersas em agua. Com base nos val ores encontrados utilizou-se a

seguinte formula:

Massa secd

o= — : A pliguido)
massa pmide — massa Imersa

2.6- Ensaio de microdureza deVickers

Em todos os ensaios de microdureza de Vickers foram feitos seis impressdes em cada

amostra, com uma carga aplicada de 300gf e com 12s de forga aplicada.
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3- Resultados
O desenvolvimento microestrutural (representado na Figura 1) depende da dissolucéo de

particulas de téntalo e nidbio, ambos estabilizadores da fase p.

Tooo=c

Figura 1-Desenvolvimento microestrutural daliga TNTZ
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Com base na andlise do desenvolvimento microestrutural da liga TNTZ, preparada por
metalurgia do po e sinterizada com variagdes de temperatura de 800°C a 1600°C, observou-se
gue as regides com tonalidades mais claras sdo de tantalo, regides cinza claro séo de nidbio e
0 zirconio ndo pode ser distinguido devido a sua rapida dissolucdo em temperaturas elevadas.
Com o auxilio do MEV (Microscépio Eletronico de Varredura), via elétrons retroespal hados,
obteve-se uma distingdo das regides pelo nimero atdmico.

A 800°C, observa-se uma mistura homogénea com visiveis particulas de tantalo e nidhio
(estabilizadores da fase 3),conforme mostrado na Figura 2. O zirconio, por ter ponto de fuséo
de 1855°C, se dissolve mais rapidamente, transformando-se em regifes bifasicas (a+p),

portanto ndo é visivel.

Figura 2- Regides de téntalo e nidbio a 800°C.

Com o aumento de temperatura a 900°C, observa-se na Figura 3, que houve o comego da
dissolucdo de Nb e Ta em matriz de titanio a, resultando em uma estrutura Widmanstatten
(o+ B).Como o nidbio e o tantalo sdo estabilizadores de fase 3,em regides circunvizinhas ha o
estabelecimento com fase [3,em processo de difuséo rapido. Nas regides mais distantes dessas
fontes de Nb e Ta, ha o estabel ecimento de regides a+ 3,em processo lento de difuséo.

Observa-se que com a ateracdo do misturador do po da liga, a amostra sinterizada a 900°C
teve uma dissolucdo mais eficiente, devido a melhor homogeneizagdo provocada pelo

misturador.
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Figura 3 (esquerda)-Dissolucdo de Nb e Ta em matriz de titénio a a 900°C.

Figura 4 (direita)- Regides Widmanstatten (o+ 3) a 1000°C

A Figura 4, mostra a microestrutura da amostra a 1000°C com consideraveis regides com
microestrutura Widmanstatten (a+ ),devido a dissolucdo de nidbio e tantalo em matriz de
titdnio a, h& ainda regides de tantalo e nidbio a serem dissolvidas. A figura 5 ilustra regides de
dissolucdo de Nb e Taa 1100°C. Quando comparada com afigura4, a Figura 5 apresenta um
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aumento das regides de fase B, regides circunvizinhas a nicleos de Nb e Ta em processo de
difusdo rgpido e presenca de poros.

Figura 5-Regides de dissolugéo de Nb e Ta.a 1100°C.

A 1200°C, a microestrutura apresenta regioes significativas de f3, entretanto ainda existem
regides o+ [ e nucleos de Ta e Nb a se dissolver (Figura 6). A 1300°C, todo o niohio esta em
dissolucdo, portanto ndo ha grandes nucleos, observa-se a presenca de nucleos de tantalo,
uma vez que seu ponto de fusdo é mais alto (3020°C). A comparacao das microestruturas de
1200°C e 1300°C revela uma diminuicdo da porosidade, retratada na figura 6 e 7, 0s poros

sdo identificados como regides mais escuras.

Figura 6 (esquerda)-Regides significativas de 3 a 1200°C
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Figura7 (direita)- Nidbio em dissolucéo a 1300°C

A 1400°C observa-se uma elevada dissolucdo de tantalo, a microestrutura apresenta uma
regido significativa da fase B e a regido a+ (,agora apresenta placas de  com tracos de o
(figura 8).A 1500°C, aliga apresenta quase todas as regifes compostas pela fase 3 (figura 9).
Com aumento da temperatura a 1600°C observa-se 0 término da dissolucéo de tantalo.Por se
tratar de um elemento com elevado ponto de fusdo, o tantalo se dissolve em temperaturas
elevadas(figura 10).A microestrutura encontra-se homogénea em fase .

Figura 8- Microestrutura em fase 3 a 1400°C.
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Figura9- Microestruturaa 1500°C e 1600°C

3.1- Ensaio de dureza deVickers

A Figura 10 mostra a curva da dureza de Vickers em funcdo da temperatura, observa-se que
os valores obtidos por meio do ensaio ndo seguem um padrdo crescente, 1SS0 Ocorre em pois 0

teste é pontual aplicado em regides distintas da amostra.
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Figura 10- Curva da dureza de Vickers em funcéo da temperatura em rotas distintas.
3.2- Ensaio dedensidade
Com o aumento da temperatura, observa-se a crescente curva de densificagdo da liga TNTZ,

isso ocorre devido a diminuicdo de poros presentes na microestrutura. A Figura 11 mostra

duas curvas de densidades em rotas distintas,em ambas a curva é crescente.
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Figura 11- Curvade densificagdo daliganasrotas 1 e 2.

3.3- Difracéo de Raio X

Com base no difratograma ilustrado na figura 12 a 800°C, conclui-se que em baixas
temperaturas, ha presenca de titanio a (matriz), niobio e tantalo, condizente com as imagens
das microestruturas. Em elevadas temperaturas (1300°C) ha nidbio e tantalo em dissolucéo e
também a microestrutura Widmanstatten (o+ [3).

Em 1600°C, como ha a fase B predominantemente, o difratograma mostra apenas picos de
fase 3. Na analise com os difratogramas das amostras sinterizadas de 800 a 1600°C, observa-
se areducdo dos picos relacionados a fase a com o aumento da temperatura de sinterizacéo, o

gue é bem claro ao se analisar por exemplo o pico em aproximadamente 26= 40°.

10
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Figura 12- Difratogramadaliga TNTZ em 800°C e a 1600°C

4. Conclusoes

Foi possivel a obtencdo de amostras da liga Ti-29Nb-13Ta-4,6Zr por metaluria do po e a sua
e a definicdo do seu desenvolvimento microestrutural. A liga TNTZ apresentou um elevado

potencial de obtencdo por metalurgia do po, principalmente pela rapida dissolucéo do Zr e

11
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estabilizacdo de uma microestrutura bifasica do tipo Widmanstditen com elevada
densificagéo.

Observou-se que as imagens, obtidas pelo MEV, do desenvolvimento microestrutural daliga
Ti-29Nb-13Ta-4,6Zr apresentou tonalidades mais claras (tantalo),regides de cinza claro
(nidbio) e o zirconio ndo foi distinguido,devido a sua rapida dissolugdo em temperaturas
elevadas. Com 0 aumento da temperatura, nucleos de tantalo e nidbio tendem a se dissolver,
diminuindo os poros das amostras e aumentando a sua densidade. Em amostras em que o0 po
foi misturado utilizando um misturador rotacional magnético, a temperatura utilizada para se
obter uma amostra homogénea em fase 3 foi menor do que em amostras em que o po foi
misturado utilizando um misturador rotativo convencional.

Basicamente observou-se que o desenvolvimento microestrutural € dependente da dissolugéo
das particulas de téntalo e nidbio que sdo elementos de alto ponto de fusio e estabilizadores
da fase (.

A microestruturafinal € constituida por regides 3.

Os resultados da liga Ti-29Nb-13Ta-4,6Zr seréo apresentados em outubro no Congresso e
Exposicdo Internacionais de Tecnologia da Mobilidade — SAE.
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