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RESUMO

O presente trabalho objetiva a avaliacao das propriedades mecanicas de compressao de ligas
Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B (com 2%-at. Zr), potencialmente atrativa para o desenvolvimento de
implantes médicos/dentarios € de componentes aeronauticos, aeroespaciais € automotivos
estruturais. Lingotes pesando cerca de 40 g das ligas 97Ti-2Si-1B, 91Ti-6Si-3B, 85Ti-10Si-5B,
95Ti-2Zr-28Si-1B, 89Ti-2Zr-6Si-3B, 83Ti-2Zr-10Si-5B (%-at.) foram produzidas por fusdo a
arco e subsequente tratamento térmico a 1200°C por 16h, para a obtencdo de microestrutura de
equilibrio de Ti+TisSi2B. As ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente foram
caracterizadas por microscopia Optica, difratometria de raios X, microscopia eletronica de
varredura e espectrometria de energia dispersiva, ensaios de microdureza Vickers e ensaios de
compressdo. A ligas 95Ti-2Zr-2Si-1B e 89Ti-2Zr-6Si-3B apresentaram um aumento do limite
de escoamento de 587,37 MPa (97Ti-2Si-1B) e 575,17 MPa (91Ti-6Si-3B) para 633,83 MPa
(95Ti-2Zr-2Si1-1B) e 662,67 MPa (89Ti-2Zr-6Si-3B), respectivamente. Ao contrario, no caso
das ligas 85Ti-10Si-5B e 83Ti-2Zr-10Si-5B, os valores do limite de escoamento apresentaram
valores médios de 764,17MPa e 722,33 MPa, respectivamente, sugerindo estar relacionado com
a distribui¢do ndo homogénea de TisSi2B na matriz metalica de Ti-a. Os resultados obtidos nos
ensaios de microdureza Vickers indicam um aumento nas ligas com 2% Zr, apresentando os
valores médios de 237 HV (97Ti-2Si-1B) para 249,9 (95Ti-2Zr-2Si-1B), de 276,1 HV (91Ti-
6Si-3B) para 278,4 HV (89Ti-2Zr-6Si-3B) e de 355,0 HV (85Ti-10Si-5B) para 364,1 HV (83Ti-
27r-10Si-5B).

Palavras-Chave: ligas de titanio; propriedades mecanicas; compressao; Tie Si2 B.



ABSTRACT

The present work aims to evaluate the compressive mechanical properties of the Ti-Si-B and
Ti-Zr-Si-B (with 2 at-% Zr), potentially attractive for the development of medical/dental
implants, and the automotive, aeronautic and aerospace structural components. Ingots weighing
close to 40 g of 97Ti-2Si-1B, 91Ti-6Si-3B, 85Ti-10Si-5B, 95Ti-2Zr-2Si-1B, 89Ti-2Zr-6Si-3B,
83Ti-2Zr-10Si-5B (%-at.) were produced by arc melting followed by heat treatment at 1200°C
for 16h in order to obtain the equilibria Ti+TiSi2B microstructures. The heat-treated Ti-Si-B
and Ti-Zr-Si-B alloys were characterized by optical microscopy, X ray diffractometry. scanning
electron microscopy, energy dispersive spectrometry, Vickers microhardness and compression
tests. The average yield stress of the heat-treated 95Ti-2Zr-2Si-1B and 89Ti-2Zr-6Si-3B alloys
were increased from 575,17 MPa (97Ti-2Si-1B) and 575,17 MPa (91Ti-6Si-3B) to 633,83 MPa
(95Ti-2Zr-2Si-1B) and 662,67 MPa (89Ti-2Zr-6Si-3B), respectively. In contrary, the heat-
treated 85Ti-10Si-5B and 83Ti-2Zr-10Si-5B alloys exhibited the average yield stress of 764,17
MPa and 722,33 MPa, respectively, suggesting to be related on non-homogeneous TisSi>B
distribution in metal a-Ti matrix. The results obtained in the Vickers microhardness tests,
indicate an increase in the alloys with 2% Zr, presenting the average values of 237 HV (97Ti-
2Si-1B) to 249.9 (95Ti-2Zr-2Si-1B), of 276, 1 HV (91Ti-6Si-3B) to 278.4 HV (89Ti-2Zr-6Si-
3B) and from 355.0 HV (85Ti-10Si-5B) to 364.1 HV (83Ti-2Zr-10Si-5B).

Keywords: titanium alloys; mechanical properties; Compression; TisSi2B.



LISTA DE FIGURAS

Figura 1 - Influéncia de alguns elementos de liga na estabilidade de fases em ligas de titanio

.................................................................................................................................... 18
Figura 2 - Diagrama de fases Ti-Si.......ccccuiiiiieriiiiiieriieeie ettt et e 25
Figura 3 - Diagrama de fases do sistema Ti-B .........cccoociiiiiiiiiiiiiiniieeeee e, 27
Figura 4 - Diagrama de fases do siStema Ti-Zr .......ccceeviiiriiiiiieniiiiieeie e 28
Figura 5 - Secdo isotérmica a 1250°C do sistema Ti-Si-B .......cccccooviiiiiiiiiiniiiieieeee, 29
Figura 6 - Fluxograma das etapas do desenvolvimento do trabalho ............ccccceevveviieennnnnnne. 33
Figura 7 —Corpo de prova da amostra de 91Ti-6Si-3B, tratados termicamente....................... 35
Figura § - Imagem de MEV da liga 97Ti-2Si-1B tratada termicamente, mostrando a presenca
das fases Ti-0 Ti6S12B € TiB ...coiiiiiiiiii e 39
Figura 9 - Imagem de MEV da liga 95Ti-2Zr-2Si-1B tratada termicamente..............ccc....... 41
Figura 10 - Imagem de MEV da liga 91Ti-6Si-3B tratada termicamente.............cccecueeuennene. 42
Figura 11 - Imagem de MEV da liga 89Ti-2Zr-6Si-3B tratada termicamente.............c..c....... 44
Figura 12 - Imagem de MEV da liga 85Ti-10Si-5B tratada termicamente..............ccceecueneene. 45
Figura 13 - Imagem de MEV da liga 83Ti-2Zr-10Si-5B tratada termicamente...................... 47
Figura 14 - Difratograma de raios X das ligas (A) 97Ti-2Si-1B e (B) 95Ti-2Zr-2Si-1B,
tratadas terMICAMENTE ... ...cc.uiiiieiieeie ettt sttt st e b 49
Figura 15 - Difratograma de raios X das ligas (C) 91Ti-6Si-3B e (D) 89Ti-2Zr-6Si-3B,
tratadas terMICAMENTE ... ....c.eiiiieitieeie ettt ettt ettt e st eenae e 51
Figura 16 - Difratograma de raios X das ligas (E) 85Ti-10Si-5B e (F) 83Ti-2Zr-10Si-5B,
tratadas terMICAMENLE ......c...evuerieriieieeite ittt ettt sttt ettt et seeenaeeaee 52
Figura 17- Efeito da composi¢ao quimica na dureza das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas
termicamente avaliadas neste eStUAO........eeoueriiriiiiriirieieeeee e 54
Figura 18 - Curvas o versus ¢ tipicas das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente,
avaliadas neste estudo, obtidas nos ensaios de COMPressan.......ccccveeeeeveeeceveerieveennneen. 55
Figura 19- Curvas o versus ¢ tipicas das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente,
avaliadas neste estudo, obtidas nos ensaios de COMpPressan.......coccveeeveveeeeuveerivveennnenn. 56
Figura 20- Efeito da composi¢do quimica na tensdo de escoamento e na resiliéncia de ligas Ti-
Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente avaliadas neste estudo...........ccceevveenenennnen. 60
Figura 21 - Efeito da composicao quimica no limite de resisténcia a compressao das ligas Ti-
Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente avaliadas neste estudo...........ccceeeveerenennnen. 61
Figura 22 - Efeito da composi¢ao quimica no coeficiente de dilatacao transversal e na
tenacidade das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente avaliadas neste
ESEUAO. .ttt ettt h e et h e e et e bt e et e e bt e eabeeaeas 62
Figura 23- Efeito da composi¢ao quimica na tensao de ruptura das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B
tratadas termicamente avaliadas neste estudo. ........c.cceveevierieniiiinienieceeeee 62
Figura 24- Micrografias de MEV das superficies de fratura das ligas (a-c) 97Ti-2Si-1B e (d-f)
95Ti-2Zr-2Si-1B tratadas termicamente, mostrando as regides ductil e fragil. ......... 63
Figura 25 - Fractografias de MEV das ligas 91Ti-6Si-3B (a-c) e 89Ti-2Zr-6Si-3B (d-f)
tratadas termicamente, mostrando a ocorréncia de uma fratura mista ....................... 65

Figura 26- Fractografias de MEV das ligas 85Ti-10Si-5B e 83Ti-2Zr-10Si-5B tratadas
termicamente, mostrando o aumento de regides com fratura fragil............c.cccuee.... 66



Figura 27 - Espectros tipicos obtidos em andlises de EDS das fases: (a) Ti- a e (b) TiS12B.. 74



LISTA DE TABELAS

Tabela 1 - Importantes ligas de titAN10 COMETCIALS .....vveeriereeireeeieeerieeeieeereeeireeereeeereeenens 19
Tabela 2 - Propriedades mecanicas de compressao de ligas de titAnio. ..........cccccveeeevveerneeennne. 23
Tabela 2 - Propriedades mecanicas de compressao de ligas de titanio. ...........cceeeverveenieennnnnne 24
Tabela 3- Reagdes invariantes do Sistema Ti-Si.......cccccociiiiiiiiiiiiiiiiiiiceceeeee e 26
Tabela 4 - Reagoes invariantes do Sistema Ti-B.......c.ccocoooiiiiiiiiiiiciiiceceeeeeee e 27
Tabela 5- Porcentagem em massa dos elementos quimicos utilizados para a preparacao das
ligas avaliadas neste trabalho. ..........cccccueiiiiiiiiiiece e 34
Tabela 6 - Dimensoes corpo de prova das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente
utilizadas nos ensaios A€ COMPIESSAO....cuueirrrieerrieerrieerieeerteeerreeeereeerreesseeeeseeenns 36
Tabela 7- Composi¢cao quimica nominal (%-at) das ligas de Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B e as
respectivas perdas de massa (%) ocorridas durante a fusdo a arco. .........cccceeeevuennee 38
Tabela 8 - Resultados de EDS das ligas Ti-Si-B € Ti-Zr-Si-B.......ccccceviiiiiiiiieiiieeiee, 48
Tabela 9 - Microdureza Vickers (HV) das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B analisadas neste trabalho
.................................................................................................................................... 53
Tabela 10 - Propriedades mecanica de compressao das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas
EEIIMNICAINIEIIEE ...ttt ettt ettt et ettt e sh e et e s at e e bt e s ste et e e sabeenbeessbeanbeesaseenbeenaee 58
Tabela 10 - Propriedades mecanica de compressao das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas
EEIIMNICAINIEIIEE ...ttt ettt ettt et ettt e et e et e s at e e bt e s ste et e e sabe e bt e ssbeanbeesaeeenbeennee 59
Tabela 11 - Microdureza Vickers (HV) das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B analisadas neste
TADATNO ... e 76
Tabela 12 - Propriedades mecéanica de compressao das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas
TEITNICAIMEIITE ...ttt ettt ettt ettt ea et e e eb e e bt et e satesbe et e ebtesbeenbeestenbeennesnnens 77

Tabela 12 - Propriedades mecéanica de compressao das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas
TEIMICAIMEIIIE ...ttt ettt ettt ettt ettt et et sb e et eb e e bt ebeeanesbeeneeanens 78



LISTA DE ABREVIATURAS E SIGLAS

ASTM - American Society for Testing and Materials
ASM - American Society of Metals
Cdps - Corpos de provas.

DEMAR/EEL/USP - Departamento de Engenharia de Materiais/Escola de Engenharia de

Lorena/Universidade de Sao Paulo.

DRX/XRD - Difragao de Raios X/X-Ray Diffraction.
EDS - Energy Dispersive Spectroscopy.
MEV - Microscopia Eletronica de Varredura

MO - Microscopia optica



SUMARIO

TINTRODUGAQ ......ooiiiiiiiiiiee e 14
2 OBJIETIVOS ...ttt ettt et ettt 16
2.1 OBJETIVO GERAL ....c.ooiiiiiiieteeet ettt 16
2.2 OBIETIVOS ESPECIFICOS ......iiuiiiiiiieiiseeiesiieriieseseessee et sesenees 16
3 REVISAO BIBLIOGRAFICA ...........cooooioieieieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e, 17
3.1 INFORMACOES SOBRE O TITANIO .......cocoviviieiiieeeeeeeeeeeeeeeee v 17
3.2 LIGAS DE TITANIO........oooviiiieieeeeeeeeeee e ne s 17
33 BIOMATERIAIS METALICOS .....oooviiieiieieieeeeeeeeeeee e 20
34 LIGAS DE TITANIO PARA AS INDUSTRIAS AUTOMOTIVA /
AERONAUTICA /AEROESPACIAL ......oiiiiiiiee e 21
3.5 PROPRIEDADES MECANICAS DE COMPRESSAO DE LIGAS DE TITANIO.22
3.6 LIGAS TimS1 ettt ettt ettt et et esaaeebeeeeee 25
3.7 LIGAS Ti-Boac ettt et st 26
3.8 LIGAS TarZT ettt et sttt ettt st nae e 27
3.9 LIGAS Ti-SiB ot st 28
3.10 LIGAS Ti-Zr=Si-Bo ..o st 31
5 RESULTADOS E DISCUSSAOQ ........oooiiiieeieeeeeeeeeeeeeeee e 38
5.1 FUSAO A ARCO DAS LIGAS TERNARIAS E QUATERNARIAS ...................... 38
5.2 CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL DAS LIGAS Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B38
5.2.2  Difratometria de Raios X das Ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B 48
53 ENSAIOS MECANICOS DAS LIGAS Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B TRATADAS
TERMICAMENTE ..ot 53
5.3.1 Ensaios de Microdureza Vickers das Ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B Tratadas
Termicamente 53

5.3.2  Ensaios de Compressao das Ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B Tratadas Termicamente

54
5.3.3  Analise da Superficie de Fratura das Ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B Tratadas
Termicamente 63
6 CONCLUSOES.......cooiiiiiiiiieireeie sttt 67
7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS .........c..coooooviiiiieeeeeeeeee e 68
REFERENCIAS ..ottt 69

APENDICES ..o et e e oo e s e s oo e e e s e s e e e e s e s e s e e e s e s es e e seeses e e sneas 74



14

1 INTRODUCAO

Ao longo dos anos os materiais vém demonstrando a sua grande importancia € ndo por
acaso, que periodos historicos sdo classificados por materiais utilizados neles, tais como: Idade
da Pedra, Idade do Bronze, Idade do Ferro.

A busca incessante por novos materiais pode ser caracterizada em fungdo do
desenvolvimento de novas tecnologias, redu¢do de custos e melhorias dos processos atuais,
melhoria da qualidade de vida e aumento da expectativa de vida.

As investigagodes cientificas t€ém contribuido para o descobrimento de novos materiais e
aplicagdes, de modo a atender e contribuir com as necessidades da populagdo. Assim, visando
o melhoramento das propriedades e desempenho dos materiais, diversas pesquisas t€ém sido
realizadas, auxiliando no desenvolvimento de materiais avangados que surgem através de novas
tecnologias com menor custo de produgdo (SILVA, 2017).

Nesse cenario, as ligas de titdnio t€ém se destacado por apresentar atraentes relagdo
resisténcia mecanica e massa especifica, resisténcia a corrosao e oxidagdo, e excelentes
caracteristicas de biocompatibilidade (FIORIN, 2018), com aplicagdes que abrangem os setores
da saude, automotivo, aerondutico e aeroespacial (FERREIRA, L. M., 2016; FERREIRA, N.
D., 2017).

Além da composi¢do das ligas de titdnio, o processamento ird estabelecer a sua
microestrutura, a qual determinaré as propriedades do material. E importante o conhecimento
prévio das propriedades e a rota de processamento a serem utilizados, a fim obter as
propriedades desejadas e assegurar o funcionamento adequado dos componentes metalicos
(LANDUCI, 2016).

No caso de aplicagdes da area da saude que requerem integracao Ossea, as ligas de titdnio
podem apresentar propriedades de biocompatibilidade e biofuncionalidade adequadas, em
funcdo dos baixos valores de massa especifica e modulo de elasticidade, além da resisténcia a
corrosdo em meio corporeo, o que contribui para longa duracdo de implantes ortopédicos
(BIERHALZ; MORAES; PIRES, 2015).

Em aplicacdes nas areas automotiva, aerondutica e aeroespacial, as ligas de titanio tém
sido utilizadas para a fabricacao de partes da estrutura das aeronaves (paredes corta-fogo, trens
de pouso, dutos de exaustdo de helicopteros e sistemas hidraulicos) e componentes estruturais
de motores (eixos, rotores, compressores, componentes hidraulicos) que operam em

temperaturas elevadas (<600°C), os quais podem sofrer solicitagdes de diversos tipos de
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esforgos, tais como compressao, tracao, tor¢ao e flexao, sob condigdes de carregamento estatico
ou dindmico (PUTINI, 2019).

As falhas ocorridas nos componentes metalicos ndo sdo desejadas como, por exemplo,
uma falha em uma aeronave ou em implantes ortopédicos, as quais podem ocasionar prejuizos

financeiros e pessoais.
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2.1

16

OBJETIVOS

OBJETIVO GERAL

O presente projeto de pesquisa objetiva avaliar as propriedades mecanicas de

compressao de ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B (com 2%-at. Zr) potencialmente atrativas para o

desenvolvimento de implantes médicos/dentarios e de componentes de motores aeronauticos,

aeroespaciais e automotivos estruturais.

2.2

OBJETIVOS ESPECIFICOS

Os objetivos especificos relacionados com o desenvolvimento deste trabalho sdo:

Produzir lingotes homogéneos das ligas 97Ti-2Si-1B, 91Ti-6Si-3B, 85Ti-10Si-5B,
95Ti-2Zr-28i-1B, 89Ti-2Zr-6Si-3B, 83Ti-2Zr-10Si-5B (%-at.);

Obter microestruturas de equilibrio de Ti+TisSiB apds tratamento térmico a 1200°C por
16 h das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B;

Identificar qualitativa e quantitativamente as fases presentes a partir das técnicas de
caracterizagdo adotadas: DRX, MEV ¢ EDS;

Estudar o efeito da adi¢do de zirconio nos valores de dureza das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-
Si-B tratadas termicamente;

Investigar como a adigdo de zirconio influencia as propriedades mecanicas de

compressao das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente a 1200°C por 16 h.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 INFORMACOES SOBRE O TITANIO

O titanio foi descoberto em 1791 pelo Willian Gregor, e em 1795, o quimico alemao
Martin Klaproth denominou de titanio, apds encontra-lo no minério rutilo (TiO2) (BAUER,
2007).

O titanio ¢ encontrado de modo abundante na natureza, sendo o quarto metal mais
encontrado na crosta terrestre. Por apresentar grande reatividade e afinidade com a maioria dos
elementos, ele ndo ¢ encontrado na sua forma pura na natureza. De maneira geral, ¢ encontrado
através de rochas eruptivas, metamorficas e sedimentares, geralmente em minerais tais como o
rutilo (Ti0O»), a titanita (CaTiSiOs), a ilmenita (FeTiO3) e a perovskita (CaTiOs) (CAL, 2018).

Considerado um metal de transicdo, o titdnio possui a sua ultima camada de elétrons
incompleta. Por esta razdo, este elemento ¢ suscetivel a formar solugdes soélidas substitucionais
com elementos até 20% de diferenca de seu raio atdomico, conforme descrito pela regra de
Hume-Rothery. Em sua composicdo, na forma comercialmente pura, apresenta entre 98%-
massa a 99,5%-massa de pureza. O titanio pode reagir com elementos intersticiais, tais como
carbono, hidrogénio, oxigé€nio e nitrogénio, em temperaturas inferiores aquela de fusdo (CAL,

2018).

3.2  LIGAS DE TITANIO

As ligas de titanio sdo amplamente utilizadas para aplicacdes odontologicas, médicas,
automotivas, aeronauticas e aeroespaciais devido a suas propriedades quimicas, fisicas,
bioldgicas e mecanicas (FIORIN et al., 2020).

O titanio puro tem sua vasta aplicagdo na industria; porém, pode ndo ser adequado para
determinadas aplicacdes. Deste modo, a utilizagdao de elementos de liga surge como alternativa.
A inser¢do de elementos de liga ao titanio puro, associado a tratamentos térmicos, possibilita a
obtencao de ligas com melhores propriedades (CAL, 2018).

A transformacdo alotropica apresentada pelo titdnio puro, passando de hexagonal
compacta (fase alfa (o), abaixo de 882,5°C) para cubica de corpo centrado (fase beta (), acima
de 882,5°C), passa ser de fundamental importancia na producao das ligas de titanio. Conforme

a influéncia dos elementos de liga na temperatura de transformacao alotropica, eles podem ser
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classificados como a-estabilizadores, B-estabilizadores ou neutros, conforme esta ilustrado na

Figura 1, (CREMASCO, 2008).

Figura 1 - Influéncia de alguns elementos de liga na estabilidade de fases em ligas de titanio

A A A A
3
oL+ B
p
a o
L
Ti Ti Ti
o estabilizador P estabilizador Neutro
[} isomorfo [} eutetoide
(Al, O, N, C) (V, Mo, Nb, Ta) (Fe, Mn, Cr, Ni, Cu, Si, H) (Zr, Sn)

Fonte: Liitjering e Williams (2007, p 24).

O aluminio, oxigénio, nitrogénio e carbono sdo estabilizadores na fase o e sdo
responsaveis por elevarem a temperatura alotrépica a-f3, expandindo a regido de estabilidade da
fase a (CAL, 2018).

Os elementos vanadio, molibdénio, nidbio, e tantalo sdo responsaveis por estabilizar a
fase B, expandindo esta regido e reduzindo a temperatura de transi¢do da fase B3, enquanto os
elementos ferro, manganés, cromo, niquel, cobre, silicio e hidrogénio sdo estabilizadores 3
eutetoide, sendo estes caracterizados pela formagao de um sistema eutetdide com o titanio. Ja
o zirconio € o estanho sdo considerados elementos estabilizadores neutros, ndo alterando a
temperatura de transicao de fases (CAL,2018).

A Tabela 1, apresenta as ligas de titdnio comerciais relacionadas as fases o, o+f e f3.



Tabela 1 - Importantes ligas de titdnio comerciais

Nome Comercial Composicio da Liga (% massa) Tg (°C)
Ligas a e Titanio CP (Comercialmente Puro)
Grau 1 CP-Ti (0.2Fe, 0.180) 890
Grau 2 CP-Ti (0.3Fe, 0.250) 915
Grau 3 CP-Ti (0.3Fe, 0.350) 920
Grau 4 CP-Ti (0.5Fe, 0.400) 950
Grau 7 Ti-0.2Pd 915
Grau 12 Ti-0.3Mo-0.8Ni 880
Ti-5-2,5 Ti-5A1-2.5Sn 1040
Ti-3-2,5 Ti-3A1-2.5Sn 935
Ligas a + B
Ti811 Ti-8Al-1V-Mo 1040
IMI 685 Ti-6Al-5Zr-0.5Mo-0.25Si 1020
Ti-5.8A1-4Sn-3.5Zr-0.5Mo-0.7Nb-
M3 0.35Si-0.06C 10
Ti-6242 Ti-6Al-2Sn-4Zr-2Mo-0.1Si 995
Ti-6-4 Ti-6Al1-4V (0.200) 995
Ti-6-4 ELI Ti-6Al1-4V (0.130) 975
Ti-662 Ti-6Al-6V-2Sn 945
IMI 550 Ti-4Al1-2Sn-4Mo-0.5Si 975
Ligas

Ti-6246 Ti-6Al-2Sn-4Zr-6Mo 940
Ti-17 Ti-5A1-2Sn-2Zr-4Mo-4Cr 890
SP-700 Ti-4.5A1-3V-2Mo-2Fe 900
Beta-CEZ Ti-5A1-2Sn-2Cr-4Mo-4Zr-1Fe 890
Ti-10-2-3 Ti-10V-2Fe-3Al 800
Beta 218 Ti-15Mo-2.7Nb-3Al1-0.2Si 810
Ti-LCB Ti-4.5Fe-6.8Mo-1.5A1 810
Ti-15-3 Ti-3Al-8V-6Cr-4Mo-4Zr 760
Beta C Ti-3Al-8V-6Cr-4Mo-4Zr 730
B120VCA Ti-13V-11Cr-3Al 700

Fonte: Adaptado de Liitjering e Williams. (2007, p. 34)
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Dentre as ligas de titanio, a liga Ti-6Al-4V ¢ a mais conhecida e utilizada, tendo em
vista a possibilidade de modificagdes de suas propriedades mecanicas em funcao das condigdes
termomecanicas adotadas (CRAIG; POWERS, 2002; OREFICE, 2012;). Todavia, para
aplicagcdes em implantes dentarios e ortopédicos, sua utilizagdo vem sendo questionada por
pesquisadores ao longo dos ultimos anos, em virtude da toxidade derivada da liberagdo de ions
de V e de Al durante seu uso e relacionada com atividades carcinogénicas e neuroldgicas,

respectivamente.

33 BIOMATERIAIS METALICOS

De acordo com Verney et al., (1996), os biomateriais podem ser definidos como
materiais ndo vivos que podem ser utilizados com finalidade de promover uma resposta
bioldgica a um determinador organismo vivo (VERNEY ef al., 1996). Em outras palavras, os
biomateriais sdo materiais que apresentam propriedades fisicas, quimicas e bioldgicas, de forma
a possibilitar a substituicao de partes de tecidos € membros do corpo humano com objetivo de
recuperar, de forma parcial ou total, as fungdes do corpo humano (DUVAIZEM, 2009).

O tipo de biomaterial a ser utilizado se difere de acordo com a fung@o que ird exercer.
Dentre os tipos de biomateriais existentes estdo metais e ceramicas duros e rigidos usados para
substitui¢do de partes dsseas do esqueleto, em particular, componentes articulares, enquanto
que os elastomeros flexiveis e leves sdo usados para reconstituicdo de tecidos moles, os
plasticos opticamente transparentes sdo usados para protese intraoculares e os materiais
radiopacos utilizados como marcadores (WILLIAMS, 1981).

Os materiais metalicos tém sido extensamente pesquisados e utilizados para aplicacdes
no corpo humano. Como todo material estrutural, os biomateriais metalicos estdo sujeitos a
esforcos mecanicos (compressdo, tracao, flexdo e desgaste, dependendo da sua funcdo) e/ou
corrosao corpdrea, o que pode contribuir para a fratura por fadiga do material, podendo causar
lesdes e inflamacao ao paciente, com possibilidade de uma nova intervengao cirtirgica ou até o
obito do paciente (DUVAIZEM, 2009).

Os primeiros relatos de utilizacdo de biomateriais sdo datados aproximadamente pelo
ano de 1565, em que se praticava a utilizacdo de ouro para corrigir defeitos em fendas do palato
(TAVARES, 2014). Em 1930 foram realizadas com sucesso as primeiras proteses e implantes

metalicos cirtrgicos. A partir dai, iniciou-se uma busca por materiais que pudessem ser
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utilizados na confec¢do de proteses e/ou implantes que fossem biocompativeis, resistentes a
corrosdo e com propriedades mecéanicas adequadas.

Em 1938, as ligas de cobalto passaram a ser utilizadas em materiais dentarios, em
virtude de sua ja conhecida resisténcia a corrosao (WILLIAMS, 1981). A partir de 1940, Bothe,
Beaton e Davenport realizaram pesquisa de biocompatibilidade em animais que trouxeram
indicios da compatibilidade do titanio aos tecidos vivos. Em 1951, essa teoria foi confirmada
por Levental em um estudo realizado com coelhos, no qual implantou metais em tecidos moles
e duros destes animais. A resisténcia do titdnio a corrosdo foi confirmada em estudos
eletroquimicos realizados por Clarke e Hickman. Em 1961, Simpson confirmou a
potencialidade de utilizacdo de placas de titanio para cranioplastia e tubos para gastrostomia
(WILLIAMS, 1981).

Nos anos de 1970, as pesquisas passaram a utilizar ligas de titdnio para o
desenvolvimento de préteses e implantes, que se mostraram melhores do que a utilizagdo do
metal puro, as quais passaram a ser utilizadas para fins médicos, sendo que as principais foram:
Ti6Al-4V, Ti-3A1-2,5V, Ti-5Al-2,5Fe e Ti-6Al-7Nb (WANG, 1996).

Atualmente, os biomateriais metalicos como o ago inoxidavel, ligas de Co-Cr, o titanio
e suas ligas, t€ém sido vastamente aplicados no setor médico para fabricacdo de implantes
ortopédicos. No entanto, o titdnio apresenta propriedades diferenciadas e inicas em relagdo aos
outros materiais metalicos, no que diz respeito a integracdo com o tecido vivo, resisténcia
mecanica, resisténcia a corrosdo e relacdo resisténcia mecanica € massa especifica
(STEINEMANN, 1998; TAVARES, 2014).

Deste modo, as ligas de titAnio sdo promissoras no que se refere a melhoramentos entre
processamentos, propriedades e microestruturas (CAL, 2018). Isto porque, dependendo de sua
composicao e rota de processamento adotados, as ligas de titanio podem apresentar um amplo
espectro de microestruturas, o que possibilita sua melhor adaptacdo aos requisitos especificos.

(GEETHA, 2009).

3.4  LIGAS DE TITANIO PARA AS INDUSTRIAS AUTOMOTIVA / AERONAUTICA
/AEROESPACIAL

A aplicagdo de ligas de Titanio nas industrias aeronduticas, aeroespacial e automotivo
tiveram sua grande expansdo a partir da Segunda Guerra Mundial. A necessidade de

desenvolver automoveis, aeronaves € naves espaciais com menores consumo de combustivel,
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mais leves e mais rapidas, norteou as buscas por novos materiais, com propriedades mecanicas
adequadas (FREITAS, 2009).

De acordo com Opini (2012), a aplicagao de titanio em aeronaves foi iniciada na década
de 1940, no inicio da era da propulsao a jato, tendo como referéncia para o periodo, a construgao
do avido denominado Lockheed SR-71 Blackbird, a qual foi utilizada na espionagem durante a
Guerra Fria, de modo que, a sua utilizacdo demandava altissimas velocidades e altitudes (3800
km/h e aproximadamente 30000 m), o que resultaria no aquecimento da fuselagem, limitando
assim o uso de aluminio e suas ligas. Diante disso, o problema em questao resultou no
desenvolvimento das ligas de titanio tipo B, as quais foram laminadas e transformadas em
chapas, para a fabricagdo da fuselagem dessas aeronaves.

Os estudos desenvolvidos por Blanco et al., (2021) relataram uma revisdo sistematica
de literaturas cientificas publicadas de 01/01/2015 a 01/01/2020, a respeito de materiais com
estruturas leves e compodsitos aplicados em investigagdes cientificas nas areas automotiva e
aeronautica. De modo a atender as necessidades atuais e futuras, os estudos na busca por novos
materiais, técnicas de design, e processos de fabricagdo estdo sendo desenvolvidos visando
aumentar a sustentabilidade e reduzir o consumo de combustivel fossil, a partir do uso de
materiais estruturais leves em substituicao aos materiais convencionais, mais pesados.

Dentre os materiais com maior interesse, se destacam os materiais estruturais leves,
como as ligas de aluminio (43,3%), as Fibras Refor¢adas com Polimeros (FRPs, 30%) e ligas

de titanio (23,3%). (BLANCO et al., 2021)

3.5 PROPRIEDADES MECANICAS DE COMPRESSAO DE LIGAS DE TITANIO

As propriedades mecanicas surgem quando um determinado material estd sujeito a
esfor¢os de natureza mecanica. Ou seja, elas representam a capacidade do material para
transmitir ou resistir aos esforcos que lhe sdo aplicados. As propriedades mecanicas das ligas
de titdnio dependem da sua microestrutura, a qual ¢ formada durante processamentos
termomecanicos. (CREMASCO, 2008).

Quando se refere as propriedades mecanicas das ligas de titanio as de maior importancia
sdo: a resisténcia mecanica, a ductilidade e a tenacidade. Propriedades que influenciam
diretamente a sua microestrutura e alteram o seu comportamento mecanico (OLIVEIRA, 2004).

A resisténcia mecanica quando analisada em funcao da dureza ou da resisténcia a tragao,
o tamanho de grao e a estrutura das fases que a constituem, influenciam diretamente a sua

propriedade. Solugdes s6lidas em que ha grande niimero de elementos de liga, possui uma maior
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forca de interagdo entre os atomos o que tende a acarretar com o aumento da resisténcia
mecanica ¢ modulo de elasticidade (CREMASCO, 2012).

A Tabela 2 apresenta valores das propriedades mecéanicas de compressao das ligas de
titanio, desenvolvidas em pesquisas recentes utilizando diferentes rotas de processamento.
Bernardo (2020) avaliou as propriedades mecanicas de compressao das ligas das 95Ti-2Zr-2Si-
1B, 89Ti-2Zr-6Si-3B, 83Ti-2Zr-10Si-5B, 93Ti-4Zr-2Si-1B, 87Ti-4Zr-6Si-3B e 81Ti-4Zr-10Si-
5B, produzidas por moagem de alta energia e subsequente tratamento térmico. As ligas
apresentaram valores de tensao de escoamento de 980-1165 MPa, modulo de elasticidade 194,9
—249,1 GPa e limite de resisténcia a compressao de 1241,74-1523,59 MPa.

Marcon (2019) avaliou as propriedades mecanicas de compressdo das ligas Ti-6Zr-
2Si-1B, Ti-6Zr-6Si-3B e Ti-6Zr-10Si-5B, produzidas por fusdo a arco e subsequente tratamento
térmico (1100°C por 4h00min). As ligas apresentaram tensao de escoamento de 717 - 1261
MPa, modulo de elasticidade 222-282 GPa e limite de resisténcia a compressao de 1230 -1700
MPa.

Medeiros (2007) avaliou as propriedades de compressao das ligas de titdnio 79Ti-14Si-
7B, 70Ti-20S1-10B ¢ 66,7Ti-22,2Si-11,1B, produzidas por fusdo a arco e tratadas termicamente
por (1200°C por 133h). As ligas apresentaram valores de modulo de elasticidades de 96,41 —
105,36 GPa e tensdo de ruptura de 625 — 1293 MPa.

Tabela 2 - Propriedades mecanicas de compressao de ligas de titanio.

(continua)
Tensao de Médulo de Rgsgcgﬁc%z a Rotas de
Materiais Escoamento | Elasticidades Compressio processamentos Referéncia
(MPa) (GPa) (MPa)
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SITIDZE-6SI- 00000t7%  209,6t22 138324574 subsequente  ornardo
3B (2020)
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Materiais

81Ti-4Zr-10Si-
5B

87Ti-4Zr-6Si-
3B

93Ti-4Zr-2Si-
1B

Ti-6Zr-25i-1B

Ti-6Zr-6Si-3B

Ti-6Zr-10Si-
5B

79Ti-14Si-7B

70Ti-20Si-10B

66,7T1-22,2Si-
11,1B

Tabela 3 - Propriedades mecanicas de compressao de ligas de titanio.
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Fonte: Elaboragao prépria
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3.6 LIGAS Ti-Si

De acordo com Massalski (1990), o diagrama de fases bindrio do sistema Ti-Si,
considerado nos dias de hoje ¢ fundamentado por resultados obtidos por Hansen et al., (1952)
e Svechnikov et al., (1970), conforme apresentado na Figura 2 . As fases solidas apresentada
pelo sistema s3o: (1) solugdes solidas: aTi-hc, BTi-ccc e Si-cubica diamante; (2) TizSi
(estequiométrico); (3) TisSis, com uma faixa de homogeneidade de cerca de 4% at.; (4) TisSis

(estequiométrico); (5) TiSi (estequiométrica); (6) TiSiz (estequiométrica).

Figura 2 - Diagrama de fases Ti-Si
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Fonte: Adaptado de Massalski (1900, p. 2056).

Ambos os estudos utilizaram andlise térmica, metalografia e difracdo de raios X.
Apresentaram boa concordancia geral (+15 °C) nas posi¢des das reagdes eutéticas, nos pontos

de fusdao congruentes e a transformagao Ti-a / Ti-f. A Tabela 3, apresenta os dados das reacdes
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invariantes as quais ocorrem no sistema binario Ti-Si e suas respectivas composicoes €

temperaturas.
Tabela 4- Reagoes invariantes do Sistema Ti-Si
Reacdo Composicio (%at. | Temperatura Tipo de reacio
Si) °O)
(BT1) 2 (aTi) + TisSi 1,1 05 25 865 Eutetoide
(BT1) + TisSi3 2 TisSi 2,5 355 25 1170 Peritetdide
2 (BTi) + TisSi3 13,5 4,7 355 1330 Eutética
L 2 TisSis 37,5 2130 Congruente
L + TisSiz 2 TisSis 48,1 37,5 444 1920 Peritética
L + TisSi4 2 TiSi 60 44,4 50 1570 Peritética
L 2 TiSi + TiSi» 64,2 50 66,7 1480 Eutética
L 2 TiSi, 66,7 1500 Congruente
L 2 TiSi, + (Si) 83,8 66,7 100 1330 Eutética
L 2 (BT1) 0 1670 Fusdo elemento puro
(BTi) 2 (aTi) 0 882 Transf. Alotropica
2(Si) 100 1414 Fusdo elemento puro

Fonte: Adaptada de Massalski et al., (1990, p 2054).

3.7 LIGAS Ti-B

O diagrama de fases binario do sistema Ti-B, considerado nos dias de hoje

(MASSALSKI, 1900), apresentado na Figura 3 ¢ fundamentado por resultados obtidos por
Fenish (1964) e Rudy et al., (1966). As fases de equilibrio do sistema Ti-B sdo: Ti-p CCC em

alta temperatura, Ti-o HC em baixa temperatura e B-romboédrico como soluc¢des terminais; os

compostos intermetalicos TiB e TiB», apresentando faixa de homogeneidade de 1 e 1,2% at. B,

respectivamente e fase Ti3B4 (estequiométrica). A Tabela 4 apresenta os valores de composicao

e das temperaturas das reacdes invariantes.
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Figura 3 - Diagrama de fases do sistema Ti-B
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Fonte: Adaptado de Massalki (1900, p. 392).

Tabela 5 - Reagoes invariantes do Sistema Ti-B

Reacio Composicao (%eat. B) Tem[()oeé;‘ tura Tipo de reacao
L 2 (BTi) 0 882 Fusédo elemento puro
(BT1) 2 (aTi) 0 1670 Transf. Alotropica
L 2 (BTi) + TiB 7+1 <l ~50 1540 £10 Eutética
L+ Ti;B4 2 TiB ~39 58,1 50 ~2180 Peritética
(BTi) + TiB 2 (aTi) ~0,1 49 ~0,2 884 +2 Peritetoide
L + TiB, 2 TisBs 4243 ~65,5 58,1 2200 Peritética
L 2 TiB; 66,7 3225 £25 Congruente
L 2 (BB) + TiB: ~98 ~100 ~66,7 2080 +£25 Eutética
L2 (BB) 100 2092 Fusédo elemento puro

Fonte: Adaptado de Massalki (1900, p. 391)

3.8  LIGAS Ti-Zr

De acordo com Massalki (1900), o diagrama de fases do sistema binario Ti-Zr,

conforme apresentado na Figura 4, possui uma transformagao alotrépica transformando de P
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com a estrutura cristalina ctibica de corpo centrado com estabilidade em alta temperatura para
a forma de o com estrutura hexagonal compacta em baixa temperatura.

Conforme analisado no diagrama de fases Ti-Zr, o Zirconio apresenta solubilidade
total em ambas as fases (a e §), sendo que uma liga com composicao aproximadamente de 50%
Ti e 50% Zr, apresenta a transicao B para o ocorrendo perto de 605°C.

Quando utilizado como elemento de liga, o zirconio pode contribuir para melhoria nas
propriedades mecanicas, corrosdo e biocompatibilidade da liga. Da mesma forma, ele pode
diminuir a temperatura de inicio da transformacao da fase martensitica o’, e do ponto de fusao,

favorecendo o processamento mecanico. (LEYENS; PETERS, 2003).

Figura 4 - Diagrama de fases do sistema Ti-Zr
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Fonte: Adaptado de Massalki (1900, p. 2143)
3.9 LIGAS Ti-Si-B

Estudos envolvendo a determinagao da projecao liquidus e a se¢do isotérmica do sistema

1250°C do Ti-Si-B, Figura 5, identificaram a existéncia de uma nova fase ternaria com
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estequiometria proxima de Ti6Si2B, a qual apresentou em uma regido estreita de estabilidade a
1250°C, assim como a regido bifasica de Ti+TiSi2B (SILVA et al., 2006; RAMOS et al.,
2004;).

Figura 5 - Se¢@o isotérmica a 1250°C do sistema Ti-Si-B

Fonte: Ramos (2001, p 20 )

Diferentes rotas de processamento t€m sido utilizadas para a producao das ligas Ti-Si-
B, tais como as técnicas de metalurgia do p6 (em particular, moagem de alta energia e spark
plasma sintering) e de fusdo a arco seguido por tratamento térmico (FIORIN et al., 2020;
SILVA et al., 2006; RAMOS et al., 2004). Além destas, outro estudo envolvendo a preparagao
de ligas do sistema Ti-Si-B baseadas na fase TisS12B foram também produzidas por sintese
eletroquimica de sais fundidos, as quais apresentam potencial para uso em implantes e em

servicos que demandam elevadas temperaturas (SILVA, 2006).
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Borges et al., (2005) desenvolveram ensaios de sensibilidade intracutanea realizadas em
coelhos e toxicidade sistémica realizada em camundongos, a fim de avaliar a
biocompatibilidade da liga Ti-10Si-5B tratada termicamente. Os resultados demonstraram que
nos ensaios de toxicidade sistémica (camundongos) e de sensibilidade intracutanea (coelhos),
nenhuma reagdo de toxicidade provocada pela liga Ti-Si-B foi evidenciada. Observagoes
realizadas ap0s a inoculacdo dos extratos/controles de extracao ndo revelaram nenhuma reacao.
Isto demonstrou que, no estudo em questdo e tendo em vista os testes adotados, esta liga ndo
libera residuos de sua composicdo ou de seu processamento, sendo, portanto, ndo toxico,
compativel e possivel candidato de ser utilizado em implantes, devido a propriedade de minerais
benéfica como coadjuvante as placas de osteossintese, na reabilitacdo de ossos fraturados. Os
autores destacaram, ainda, a necessidade de estudos futuros a fim de viabilizar o uso desta liga,
tais como, osteointegracdo do implante, estudo histolégico e microscopia eletronica de
varredura (MEV) e outros ensaios preconizados pelas normas ASTM e ISO 10993. Neste
contexto, parafusos da liga Ti-10Si-5B tratada termicamente tiveram a superficie modificada e
foram inseridos no fémur de coelhos por diferentes tempos de implantagdo, os quais indicaram
que o torque necessario para remoc¢ao foram aumentados com o tempo de implantagdo,
enquanto que analises histoldgicas confirmaram o crescimento de tecidos 6sseos favoravel e da
integracao 6ssea (KATO et al., 2009).

Fiorin et al., (2020) avaliaram que as ligas Ti-Si-B (baseadas no TisSi2B) produzidas
por fusdo a arco e subsequente tratamento térmico indicaram que a resisténcia a oxidagao foi
aumentada com o aumento do TisSi2B na liga. A resisténcia a corrosdo de ligas Ti-Si-B
(baseadas no TisSi2B) pelo método de polarizagdo potenciodindmica, em diferentes meios:
saliva artificial (AFNOR NF S90-701) e fluido corporal simulado (SBF), /as quais foram
produzidas por moagem de alta energia e sinterizagdo por plasma (1100°C por 6 min). A liga
Ti-22Si-11B contendo maiores quantidades de TisSioB apresentou menores valores de
densidade da corrente de passivacio (2,69 e 0,08 pA.cm™) e maior potencial de corrosio (-
0,232 e -0,258 V) quando comparado com a liga Ti-8Si-4B (2,58 ¢ 0,25 pA.cm™; -0,396 ¢ -
0,339 V) na saliva artificial e meio SBF, respectivamente. Dessa forma, conclui-se que estes
materiais exibiram uma resisténcia a corrosao superior do que as ligas Ti-7Zr-20Si-10B, Ti-

13Nb-13Zr, Ti-6Al-4V e Ti puro.
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3.10 LIGAS Ti-Zr-Si-B

Ramos et al., (2014) avaliou o efeito da adi¢ao de zirconio nas transformagdes de fases
das ligas Ti—6,7Zr-22,2Si —11,1B, Ti—7Zr—-15Si-7.5B, Ti—7Zr-10Si-5B, Ti—7Zr-7,5Si—15B e
Ti—7Zr-30S1-5B (%-at.), as quais foram previamente produzidas por fusdo a arco e subsequente
tratamento térmico (1200°C por 90 h). As ligas no estado bruto de fusdo indicaram a presenca
de eutéticos com estruturas finas. As seguintes fases foram identificadas nas ligas tratadas
termicamente: Tiss (ss-solucdo sélida), TisSi2B, TiB e TisSis, as quais dissolveram até 5,3, 14,2,
1,5 e 11,6 %-at. Zr, respectivamente, o que estd em consonancia com os deslocamentos de picos
para angulos de difracao menores, identificado em difratogramas de raios X.

Em estudos desenvolvidos por Bertoli ef al., (2018) com ligas Ti-xZr-10Si-5B (x =2 ¢
5 em .-%) e (Ti-xZr-20Si-10B (x = 5, 7, 10, 15 e 20 em .-%) produzidas por moagem de alta
energia e subsequente prensagem a quente, foi identificado o TisSi2B dissolvendo até 10 %-at.
Zr na microestrutura das ligas Ti-xZr-10Si-5B (x =2 e 5 em .-%) e Ti-xZr-20Si-10B (x =2, 5,
7 e 10 %-at. Zr) ligas. TiB e TisSiz foram preferencialmente formados na microestrutura das
ligas Ti-15Zr-20Si-5B e Ti-20Zr-20Si-10B. Nestes estudos, foi também identificado um
deslocamento dos picos de difracdo das fases devido a dissolugdo de Zr nestas fases. Este estudo
revelou também que o zirconio dissolve preferencialmente no silicetos formados, quando
comparado com o titanio, o que tende a aumentar a quantidade de zirconio dissolvida em ligas
contendo menores quantidades de silicetos na microestrutura.

Putini (2019) conduziu um estudo de desgaste das ligas de Ti-6Zr-2Si-1B, Ti-6Zr-6Si-
3B e Ti-6Zr-1Si-5B produzidas por fusdo a arco e subsequente tratamento térmico, as quais
exibiram matrizes metélicas e precipitados de fases intermetélicas (Ti3Si e TiB). Ensaios de
desgaste do tpo ball-on-disk foram conduzidos em um tribdmetro, em diferentes meios (seco,
solucao de NaCl e 6leo lubrificante automotivo) e fazendo uso de esfera de alumina como contra
apoio. Os resultados indicaram que os maiores coeficientes de atrito foram encontrados em
ensaios conduzidos a seco, ficando os mesmos reduzidos quando avaliados em meios de NaCl
e Oleo lubrificante. Constatou-se, também, que as fases formadas influenciam diretamente em
relacdo aos coeficientes de atritos quando avaliadas em o6leo lubrificante. O aumento da
quantidade de Si e B produziu materiais mais duros devido a maior quantidade das fases
intermetalicas formadas na microestrutura. As superficies das amostras desgastadas revelaram
a ocorréncia de ambos os mecanismos de adesdo e de abrasdo, ficando estes mais pronunciados

para as ligas Ti-6Zr-2Si-1B e Ti-6Zr-10Si-5B, respectivamente.
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Pesquisa desenvolvida por Marcon (2019) avaliou as propriedades mecanicas de

compressao das ligas Ti-6Zr-2Si-1B, Ti-6Zr-6Si-3B e Ti-6Zr-10Si-5B tratadas termicamente

(1100°C por 4h00min). As ligas apresentaram tensdo de escoamento de 7/ 7527 85617,

1261%%% MPa e limite de resisténcia a compressao de 1230737 | 13727 ¢ 1700 MPa
respectivamente. Assim como as propriedades mecanicas, as ligas com maiores valores de
silicio e boro apresentaram maiores valores de microdureza Vickers.

Bernardo (2020) avaliou as propriedades mecanicas de compressdo das ligas das 95Ti-
27r-2Si-1B, 89Ti-2Zr-6Si-3B, 83Ti-2Zr-10Si-5B, 93Ti-4Zr-2Si-1B, 87Ti-4Zr-6Si-3B e 81Ti-
471-10S1-5B, produzidas por moagem de alta energia e subsequente tratamento térmico. Nas
ligas estudadas foram identificas uma matriz metélica (Ti- a) e precipitados intermetalicos
(silicetos e TiB) e a formacao da fase TisSi2B nas microestruturas de todas as ligas. Também
foi observado o aumento da resisténcia mecanica e microdureza Vickers com o aumento da
quantidade de Si e B na liga.

Estudos recentes apresentado por Marcon (2019) avalia as propriedades mecanicas de
compressao das ligas Ti-6Zr-2Si-1B, Ti-6Zr-6Si-3B e Ti-6Zr-10Si-5B (%-at.) produzidas por
fusdo a arco e subsequente tratamento térmico sob atmosfera de Ar a 1100°C por 4h00mim. Os
resultados apresentam que as ligas Ti-6Zr-2Si-B e Ti-6Zr-6Si-3B, apresentaram matrizes de Ti-
a com precipitados dispersos de TiB e Ti3Si, ao passo que a liga Ti-6Zr-10Si-5B foi formada
por uma matriz bifasica de Ti-a e Ti3Si, ademais de precipitados dispersos de TiB. O aumento
da adi¢do de Si e B na composicao das ligas proporcionou o aumento da microdureza Vickers,
tensdao de escoamento, médulo de elasticidade, limite de resisténcia a compressao e tensao de

ruptura.
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O desenvolvimento da presente pesquisa teve como objetivo a producao de lingotes de

Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B, da sua caracterizagdo microestrutural e da avaliagdo das propriedades

mecanicas de compressdo. A Figura 6 apresenta o fluxograma com as etapas desenvolvidas

durante a realizagdo do trabalho.

Figura 6 - Fluxograma das etapas do desenvolvimento do trabalho
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Para o desenvolvimento das ligas 97Ti-2Si-1B, 91Ti-6Si-3B, 85Ti-10Si-5B, 95Ti-2Zr-
2Si-1B, 89Ti-2Zr-6Si-3B e 83Ti-2Zr-10Si-5B (%-at.), foram utilizadas matérias primas
comerciais com alta pureza, Ti (min 99,8%-massa, Si (min 99,999%-massa), B (min 99,5%-
massa) e Zr (min 99,8%-massa, com até 4,5 %-massa de Hf). As matérias primas foram
devidamente pesadas, com o auxilio de uma balanga analitica, com precisdao de 0,0001g. A
Tabela 5 apresenta a composi¢ao quimica nominal das ligas, dadas em %-at. e a quantidade de
cada elemento quimico, dado em %-massa, necessaria para a preparagdo de cada liga. Neste
trabalho, estas ligas serdo nomeadas como 97Ti-2Si-1B, 91Ti-6Si-3B, 85Ti-10Si-5B, 95Ti-2Zr-
28Si-1B, 89Ti-2Zr-6Si-3B e 83Ti-2Zr-10S1-5B (%-at.)

Tabela 6- Porcentagem em massa dos elementos quimicos utilizados para a preparacdo das ligas avaliadas neste

trabalho.

Liga (%-at.) ::a(s(;/;; Si (%-massa) | B (%-massa) IanaSS)/;;

97Ti-2Si-1B 98,578 1,192 0,229 0

91Ti-6Si-3B 95,590 3,698 0,712 0

85Ti-10Si-5B 92,394 6,378 1,230 0
95Ti-2Zr-2Si-1B 94,800 1,171 0,2253 3,804
89Ti-2Zr-6Si-3B 91,743 3,629 0,699 3,929
83Ti-2Zr-10Si-5B 88,478 6,255 1,204 4,063

Fonte: Elaboragao prépria

Ap0s pesagem, as matérias-primas foram submetidas ao processo de fusdo a arco sob
atmosfera de argdnio de alta pureza, usando um eletrodo de tungsténio ndo-consumivel, um
cadinho de cobre refrigerado a dgua e um getter de titanio. Antes de iniciar o aquecimento € a
fusdo dos materiais, foram realizadas trés purgas no sistema visando minimizar o risco de
contaminagdo com o oxigénio. Neste contexto, uma esponja de titdnio foi primeiramente
fundida para capturar possiveis contaminantes atmosféricos e reduzir suas presengas na
atmosfera do forno. Em seguida, a fusdo das matérias-primas pesando cerca de 10 g foi efetuada
e, apds o resfriamento do lingote, o mesmo foi virado e o processo de fusao foi repetido. Para
garantir a homogeneidade quimica e microestrutural cada liga foi fundida pelo menos trés
vezes, seguindo o mesmo procedimento. Apos a preparacdo de quatro lingotes homogéneos,
pesando 10 g cada, os mesmos foram juntados para a produgao de um lingote pesando cerca de
40 g, seguindo os mesmos procedimentos. Dessa forma, foram preparados lingotes de cada
composicdo quimica de Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B, pesando 40 g cada, os quais apresentaram

formatos elipticos com didmetros aproximados de 12-18 mm e comprimentos variando entre
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38 mm e 42 mm. Esta etapa foi realizada em equipamento disponivel no Departamento de
Engenharia de Materiais - DEMAR-EEL-USP.

Seguido a fusdo das ligas, os lingotes foram encapsulados em tubos de quartzo sob
vacuo, etapa realizada no Departamento de Engenharia de Materiais (DEMAR-EEL-USP). Em
sequéncia ao encapsulamento, foram submetidos a tratamento térmico a temperatura de 1200°C
por 16h00mim, no forno EDG modelo F1800, localizado no LabMat na Universidade Federal
de Alfenas - UNIFAL-MG campus Pogos de Caldas, com o objetivo de obter microestruturas
de equilibrio.

ApoOs o tratamento térmico, os lingotes produzidos foram usinados utilizando o torno
mecanico da marca Nardini, disponivel na UNIFAL, campus Pogos de Caldas. No processo de
usinagem foram utilizados os insertos CNMG120408-MS (MP9005) e CNMG120408-MS
(VPOSRT) do fabricante Mitsubishi Materials, com velocidade de corte de 20m/mim-10m/mim,
utilizando aproximadamente 350 rpm e 500 rpm, para as operacdes de desbaste e acabamento,
respectivamente. Dessa forma, foi selecionada de cada lingote uma amostra para a
caracterizagcdo microestrutural e trés corpos de provas para os ensaios mecanicos, de acordo
com a norma ASTM E-9, com dimensdes de @ 5 mm x 7,5 mm (Figura 7), medidas com
micrometro analogico 0-25 mm de resolugdo de 0,01 mm, do fabricante Digimess, conforme

esta mostrado na Tabela 6.

Figura 7 —Corpo de prova da amostra de 91Ti-6Si-3B, tratados termicamente

Fonte: Acervo do autor
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Tabela 7 - Dimensdes corpo de prova das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente utilizadas nos ensaios
de compressao

Liga Composicao Amostra| Didmetro (mm) | Comprimento (mm)

1 5,01 7,56

1 97Ti-2Si-1B 2 5,02 7,50
3 5,02 7,53

5,07 7,55

2 91Ti - 6Si - 3B 5,04 7,54
5,04 7,54

1 5,05 7,55

3 85Ti-10Si - 5B 2 5,02 7,51
3 5,03 7,57

1 4,99 7,55

4 95Ti-2Zr -2Si- 1B 2 4,98 7,53
3 4,99 7,49

1 4,97 7,51

5 89Ti-2Zr - 6Si - 3B 2 4,96 7,50
3 4,97 7,51

1 5,03 7,55

6 83Ti-2Zr -10Si-5B 2 5,05 7,53
3 5,02 7,57

Fonte: Elaboragao prépria

Para a caracterizagdo microestrutural, a metalografia das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B foi

conduzida no Laboratorio de Metalurgia e Materiais (LMM), em equipamentos instalados na

Universidade Federal de Itajuba - UNIFEI, campus Itajuba. Foi utilizado uma politriz/lixadeira

metalografica Aropol 2V do fabricante Arotec. Assim, as amostras foram lixadas com folhas

de SiC com granas de 120, 220, 320, 400, 600 e 1200. Para o polimento das amostras, foram

utilizadas pastas de alumina de 1,0 pm e 0,5 um.

A caracterizacao microestrutural das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente

foi conduzida por Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e espectroscopia por energia

dispersiva de raios X (EDS), em um microscépio do fabricante Hitachi Modelo TM 3000,

disponivel no DEMAR-EEL-USP. Medidas de espectroscopia por dispersao de energia (EDS)

foram obtidas das fases formadas na microestrutura das ligas em estudo, sendo realizada pelo

menos trés medidas por fase, utilizando os padrdes internos.
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A difratometria de raios X (DRX) das amostras Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B (com 2%-at. Zr),
tratadas termicamente a 1200°C/16h foi realizada no laboratorio da UNIFEI, em um
difratometro de raios X, modelo X’Expert PRO da Panalytical. Os experimentos foram
conduzidos usando radiacao de Cu-K,, voltagem de 40 kV e corrente de 30 mA, variando-se o
angulo de difracao (20) de 20 a 80° com passo de 0,02° e coleta em modo fixo de energia para
a realizagdo da analise quantitativa pelo método de Rietveld.

Para a avaliacdo da resisténcia a penetracdo das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas
termicamente, foram realizados ensaios de microdureza Vickers. Foram realizadas 15
indentagdes mediante uma carga de 200 gf por 15s, para cada fase. Esse processo foi realizado
de acordo com a norma ASTM E-384 (ASTM E-384, 1997), em um equipamento da marca
Buehler, modelo MicroMet 3020, instalado no Laboratério de Metalurgia e Materiais (LMM)
da UNIFEI, campus Itajuba.

Em seguida, os corpos de provas das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente
foram submetidos aos ensaios mecanicos de compressdao, conforme a norma ASTM E9, em
uma maquina servo-hidraulico do fabricante Instron®, modelo 8801, utilizando velocidade de
ensaio de 0,5 mm/min e uma célula de carga de 100 kN, a qual esta instalada no Laboratorio de
Ensaios Destrutivos e Nao Destrutivos (LEN) da Universidade Federal de Itajubd — UNIFEI,
campus Itajuba.

Para a analise da fractografica dos corpos de prova submetidos aos ensaios mecanicos
de compressao das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente foi conduzida por
microscopia eletronica de varredura (MEV), em um microscopio Carls Zeiss, modelo EVO MA

15, instalado no Laboratorio de Caracterizagdo Estrutural (LCE) da UNIFEI.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 FUSAO A ARCO DAS LIGAS TERNARIAS E QUATERNARIAS

A Tabela 7 apresenta a composi¢do quimica nominal (%-at) das ligas de Ti-Si-B e Ti-
Zr-Si-B e as respectivas perdas de massa (%) ocorridas durante a fusdo a arco. Considerando
que as perdas de massa foram inferiores a 0,33%, deste modo, as composi¢des quimicas

nominais das ligas foram consideradas ao longo deste trabalho.

Tabela 8- Composi¢@o quimica nominal (%-at) das ligas de Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B e as respectivas perdas de
massa (%) ocorridas durante a fusdo a arco.

Liga (%-at.) | Ti (%-at.)) | Zr (%-at.) | Si(%-at.)) | B (%-at.) | Perda de Massa (%)
1 97 0 2 1 0,0860
2 91 0 6 3 0,1765
3 85 0 10 5 0,2545
4 95 2 2 1 0,1517
5 89 2 6 3 0,1077
6 83 2 10 5 0,3280

Fonte: Elabora¢do propria

5.2 CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL DAS LIGAS Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B

5.2.1 Microscopia Eletronica de Varredura e Espectroscopia por Dispersao de Energia
de raios X das Ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B Tratadas Termicamente

Nestas analises de MEV, as imagens foram obtidas no modo de elétrons retroespalhados
e as regioes mais claras e mais escuras estao relacionadas com o maior € o menor peso atomico
médio da(s) fase(s) presentes no local da medida, respectivamente.

A Figura 8 mostra a micrografia de MEV da liga 97Ti-2Si-1B tratada termicamente,
obtida no modo de elétrons retroespalhados. A microestrutura desta liga indica uma matriz de
Ti-a e a presenca de precipitados, principalmente localizados nos contornos descontinuos de
graos. Nesta liga, a matriz de Ti-a dissolveu teores de Si entre 1,3 e 2,4 %-at. Si. Tendo em
vista o pequeno tamanho dos precipitados de TiB que apresenta baixa solubilidade de Si tendo

como caracteristica a morfologia acicular e escuro, caracteristico de boretos metalicos.
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Importante destacar que nao foi possivel realizar medi¢des do EDS do boro tendo em

vista sua limitacdo por possuir baixa energia de difracdo de elétrons (baixo nlimero atdmico).

Figura 8 - Imagem de MEV da liga 97Ti-2Si-1B tratada termicamente, mostrando a presenca das fases Ti-a
TiﬁSizB e TiB

EEL-USP0001 H D80 x500 200um
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EEL-USP0O004 H D80 x2.0k 30um

Fonte: Acervo do autor

A imagem de MEV da liga 95Ti-2Zr-2Si-1B tratada termicamente estd apresentada na
Figura 9. De acordo com os resultados das analises de EDS, a matriz de Ti-a apresentou teores
de Si 1,3-1,4%at., e Zr de 1,5-1,6 %-at., enquanto que as medidas realizadas em pequenos
precipitados indicaram teores de até 22,7 - 24,2 %-at. Sie 16,8 — 17,6 %-at. Zr, indicando tratar-
se da fase Ti3Si rica em silicio que dissolve zirconio, conforme ja identificados em estudos
anteriores (BERTOLI, 2018). Estes baixos teores de Si ocorreram devido ao pequeno tamanho
dos precipitados e, portanto, os teores de Si ficaram diluidos por interferéncia de uma matriz
rica em titanio. Além disso, pode ser notado na microestrutura a presenca de precipitados

descontinuos nos contornos de grao do Ti-a.



Figura 9 - Imagem de MEV da liga 95Ti-2Zr-2Si-1B tratada termicamente

EEL-USP0015 H D80 x500 200 um

EEL-USP0018 H D80 x20k  30um

Fonte: Acervo do autor
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A micrografia de MEV da liga 91Ti-6Si-3B tratada termicamente estd mostrada na
Figura 10. A microestrutura da liga indica a presenc¢a de uma matriz de Ti-a na qual o teor de
Si variou de 1,3-1,5%-at., além da fase TisSi2B com formato arredondado que apresentou teores
de Si entre 25,9 ¢ 26,1 %-at.

Como uma consequéncia do aumento das quantidades de Si e B adicionados, as
microestruturas das ligas 91Ti-6Si-3B e 85Ti-10Si-5B tratadas termicamente mostradas nas
Figura 10 e Figura 12, respectivamente, indicaram um aumento da quantidade de precipitados
de TieSi2B, os quais apresentaram um formato arredondado dispersos na matriz de Ti-a.
Diferente do observado em ligasTi-Si-B contendo a adi¢do de 6 %-at. Zr (MARCON, 2019),
com microestruturas de Ti+Ti3Si+TiB, as ligas Ti-2Zr-6Si-3B e Ti-2Zr-10Si-5B indicaram a

presenca de microestruturas de Ti-a+TieSi2B.

Figura 10 - Imagem de MEV da liga 91Ti-6Si-3B tratada termicamente

EEL-USP0009 H D82 x500 200 um
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EEL-USP0006 H D82 x20k  30um

Fonte: Acervo do autor

A figura 11 mostra a imagem de MEV da liga 89Ti-2Zr-6Si-3B tratada termicamente,
mostrando as regides em que foram realizadas as medidas de EDS. A microestrutura desta liga
indicou a presenca de trés fases: Ti-o (matriz), TisSi2B e TiB. Nesta liga, o Ti-a dissolveu teores
entre 1,0-1,7 %-at. Si e 1,4-1,7 %-at. Zr. Os precipitados arredondados de TisSi2B apresentaram
teores variando de 25,5-28,1 %-at. Si ¢ 4,4-6,5 %-at. Zr.



Figura 11 - Imagem de MEV da liga 89Ti-2Zr-6Si-3B tratada termicamente

EEL-USP0020 H D82 x500 200 um

EEL-USP0023 H D83 x20k  30um

Fonte: Acervo do autor
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A imagem de MEV da liga 85Ti-10Si1-5B tratada termicamente estd mostrada na Figura
12. Assim como nas ligas anteriores, a microestrutura desta liga indica a presenca de uma matriz
de Ti-a e precipitados arredondados de TisSi2B, que tiveram os teores de Si variando entre 1,9

-2,0e 26,1 —26,3 %-at., respectivamente.

Figura 12 - Imagem de MEV da liga 85Ti-10Si-5B tratada termicamente

EEL-USP0014 H D81 x500 200um



46

EEL-USPQ0O11 H D81 x20k  30um

Fonte: Acervo do autor

A micrografia de MEV da liga 83Ti-2Zr-10Si-5B tratada termicamente estd mostrada
na Figura 13. A microestrutura desta liga indica a presenca majoritaria de uma matriz de Ti-o e
precipitados arredondados de TisSi2B. Além disso, pode ser notada a presenca de pequenas
regides mais claras, provavelmente de Ti3Si dissolvendo zirconio. De acordo com os resultados
de EDS, o Ti-a revelou teores de 1,0-1,5 %-at. Sie 1,1-1,3 %-at. Zr enquanto que a fase TisSi2B
apresentou teores de 26,7-27,2 %-at. Si e 3,8-4,1 %-at. Zr. Medidas das regides mais claras

ficaram inviabilizadas pelos seus pequenos tamanhos.



Figura 13 - Imagem de MEV da liga 83Ti-2Zr-10Si-5B tratada termicamente

EEL-USPQ029 H D82 x500 200 um

EEL-USPO026 H D82 x2.0k 30 um

Fonte: Acervo do autor
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A Tabela 8 apresenta os resultados das composi¢des quimicas obtidos das fases
identificadas microestrutura das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B, tratadas termicamente. As
ligas apresentaram uma matriz de Ti-a variando entre 96,6-98,7%-at. Ti e 1,0-1,7%-at.
Si. As ligas 91Ti-6Si-3B, 85Ti-10Si-5B, 89Ti-2Zr-6Si-3B e 83Ti-2Zr-10Si-5B
apresentaram a fase TisS12B contendo composi¢des quimica variando de 67,4—74,1%at.
Ti e 25,5-28,1%-at. Si, as ligas quaternarias apresentaram teores de 3,8-6,5%-at. de Zr.
As ligas 95Ti-2Zr-2Si-1B e 83Ti-2Zr-10Si-5B apresentaram regides brancas a qual se
trata da fase Ti3Si a qual apresentou composi¢oes quimicas de 57,9-50,5%-at. de Ti, de
22,7-26,8%-at. de Si e 13,0-17,6%-at de Zr, indicando que ser uma fase com grandes

concentragdes de silicio tendo dissolvido zirconio.

Tabela 9 - Resultados de EDS das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B

Liga Fase Ti(%-at.) Zr (%-at.) Si (%-at.)
. 97.6 —
97Ti-2Si-1B Ti-a 98,7 - 1.3-24
TiB 100 ; ;
Ti-a 998é49‘ ] 13-15
91Ti-6Si-3B .
Ti16S1,B 74.1 - 25,9 - 26,1
Ti-a  98-98,1 ] 1,9-2.0
85TI-105I-5B TigSitB 21 : 26,1 -26,3
73.9
Tica  972-16 1,5-1.6 13- 14
95Ti-2Zr-2Si-1B Ti3Si  582-605 16,8—17,6 22.7-242
TiB 100
. 96,6 —
Ti-a 974 14-17 1,0-1,7
89Ti-2Zr-68i-3B . o 5 667é4 . 4465 25.5-28.1
TiB 100 ; ;
Ti-a  97.4-97.9 1,1-1,3 1,0-1,5
83Ti-2Zr-108i-5B  TicSiB  68,7-69.2  3,8-4,1 26,7-27.2
TisSi  57.9-602 13,0—154 25.6-26.8

Fonte: Elaboragdo propria

5.2.2 Difratometria de Raios X das Ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B

Os difratogramas de raios X das ligas das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas

termicamente a 1200°C/16h sdo apresentados nas Figura 14, Figura 15 e Figura 16. Em



49

consonancia com a se¢ao isotérmica do sistema Ti-Si-B e dados da literatura (RAMOS et al.,
2013; SILVA, et al., 2006), as ligas avaliadas neste estudo apresentaram como fase principal
de Ti-a (matriz) e fases secundarias (precipitados) de TisSi2B.

Na Figura 14, na qual s3o mostrados os difratogramas de raios X das ligas (A) 97Ti-
2Si-1B e (B) 95Ti-2Zr-2Si-1B, tratadas termicamente a 1200°C/16h ¢ possivel observar que em
ambas as ligas foram identificadas na DRX picos de Ti-a. As fases TisSi2B, TiB e TizSi ndo
foram identificadas, possivelmente por estarem em quantidade abaixo do limite de detec¢do da

técnica.

Figura 14 - Difratograma de raios X das ligas (A) 97Ti-2Si-1B e (B) 95Ti-2Zr-2Si-1B, tratadas termicamente

] ¢ — 97Ti-2Si-1B
(A) Ti
¢ Ti (100%)
T | *
()
©
©
o .
[72]
C
Qo
= |
* .
] ¢ | R .
I | ¢
/ |
] T T T T T T
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26 (°)
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— 95Ti-2Zr-2Si-1B
(B) — i
. o Ti (100%)

Intensidade (ua)

26 (°)

Fonte: Elaborac¢do propria

A Figura 15 e Figura 16 apresentam os difratogramas de raios X das ligas (C) 91Ti-6Si-
3B, (D) 89Ti-2Zr-6Si-3B, (E) 85Ti-10Si-5B e (F) 83Ti-2Zr-10Si-5B tratadas termicamente a
1200°C/16h. O aumento (%-at.) dos elementos de ligas, indicaram um aumento da quantidade
de precipitados. A liga 91Ti-6Si-3B e 89Ti-2Zr-6Si-3B apresentaram os seguintes valores em
massa de cada fase cristalografica formada, obtidos pelo método de Rietveld, foram
respectivamente para cada liga 94,1% e 90,0% Ti-a e 5,9% e 10,0% de TisSi2B. Enquanto que
as ligas 85Ti-108S1-5B e 83Ti-2Zr-10S1-5B apresentaram respectivamente os valores de 64,4%
e 46,7% Ti-a e 35,6% e 53,3% de TisSi2B. A fase TiB da liga 89Ti-2Zr-6Si-3B nao foi

quantificada devido a ndo ter sido identificada por picos de difracdo correspondentes as fases.
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Figura 15 - Difratograma de raios X das ligas (C) 91Ti-6Si-3B e (D) 89Ti-2Zr-6Si-3B, tratadas termicamente
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Fonte: Elaboragdo propria
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Figura 16 - Difratograma de raios X das ligas (E) 85Ti-10Si-5B e (F) 83Ti-2Zr-10Si-5B, tratadas termicamente
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Fonte: Elabora¢do propria
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53 ENSAIOS MECANICOS DAS LIGAS Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B TRATADAS
TERMICAMENTE

5.3.1 Ensaios de Microdureza Vickers das Ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B Tratadas
Termicamente

A Tabela 9 apresenta os resultados obtidos nos ensaios de microdureza das ligas Ti-Si-
B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente. Como esperado, foi notado um aumento dos valores
médios de dureza com o aumento da quantidade de silicio e boro na liga; ou seja, quanto maior
a quantidade de precipitados de TisSi2B na liga, uma vez que a formacao de TiB ocorreu apenas
de forma pontual e, portanto, desprezivel. Ao contrério, a adigdo de 2 %-at. de Zr ndo contribuiu

para o aumento significativo dos valores de dureza das ligas avaliadas neste estudo.

Tabela 10 - Microdureza Vickers (HV) das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B analisadas neste trabalho

C"mp"ﬁf:t") ZTSll Ti-6Si- | Ti- | Ti-2Zr- | Ti-2Zr- | Ti-2Zr-
0 . - . . . .

Medida B 3B |10Si-5B | 2Si-1B | 6Si-3B | 10Si-5B
Média (X) * | 237,0 | 276,1 | 3550 | 249.9 | 278.4 | 364,1
Desv‘;’;fdra“ 175 | 157 | 276 | 125 | 181 | 37,0

* Valores de dureza em HV

Fonte: Elaboragdo propria

A Figura 17 mostra o efeito da composi¢ao quimica na dureza das ligas Ti-Si-B e Ti-
Zr-Si-B tratadas termicamente avaliadas neste estudo.
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Figura 17- Efeito da composi¢do quimica na dureza das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente
avaliadas neste estudo

400+

350 +
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o o o o
1 1 1 1
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Fonte: Elaboragdo propria

5.3.2 Ensaios de Compressiao das Ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B Tratadas Termicamente

A Figura 18 apresenta as curvas tipicas de ¢ versus € das ligas tratadas termicamente de
97Ti-2Si-1B, 91Ti-6Si-3B, 85Ti-10Si-5B, 95Ti-2Zr-2Si-1B, 89Ti-2Zr-6Si-3B ¢ 83Ti-2Zr-
10Si-5B, obtidas nos ensaios de compressao. As amostras 97Ti-2Si-1B e 95Ti-2Zr-2Si-B, as

quais possuem maiores quantidades de titanio, apresentaram os maiores valores de deformacao

total até a fratura, acima de 0,375 mm/mm.
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Figura 18 - Curvas o versus ¢ tipicas das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente, avaliadas neste
estudo, obtidas nos ensaios de compressao

. 1 . 1 . 1 . 1
—o— 97Ti-2Si-1B
—— 91Ti-6Si-3B

»— 85Ti-10Si-5B
—uw— 95Ti-2Zr-2Si-1B
1 * 89Ti-2Zr-6Si-3B
—x— 83Ti-2Zr-10Si-5B

Tensao (MPa)

. . , . , . .
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5
Deformagao (mm/mm)

Fonte: Elaboragao prépria

A figura 19 apresenta as curvas ¢ versus € tipicas das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas
termicamente, avaliadas neste estudo, obtidas nos ensaios de compressdo. apresentam os
graficos comparativos das as curvas tipicas de s versus e das ligas 97Ti-2Si-1B x 95Ti-2Zr-2Si-
1B, 91Ti-6Si-3B x 89Ti-2Zr-6Si-3B e 85Ti-10Si-5B x 83Ti-2Zr-10Si-5B, tratadas
termicamente. As ligas ndo apresentaram nenhuma variagado significativa com a adigdo de 2 %-

at. Zr.
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Figura 19- Curvas o versus ¢ tipicas das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente, avaliadas neste
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estudo, obtidas nos ensaios de compressao
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A Tabela 10 apresenta as propriedades mecanicas de compressao das ligas Ti-Si-B e Ti-

Tabela 11 - Propriedades mecanica de compressdo das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente

(continua)
~ ~ — « — o
- ] S - — <
< s = o] = ) = - E
S s S | %S| & S_E |E 5
~ a o ° 5 - 5 o~ Sz =) E @
= N S S °=x§ K= £ 2% s 2 = g;\
& = s = =R 2 %n“ %S: g = S E
2 g e E Ez S s 2 cS=22 |ET = g5
g s s | "xf | % 52 | g 2 52
g O 2 | £ © E |2 g =
Q = Q = - a [~
= Média | so737 | 173743 | 853,53 0,40 36,35 | 11,70 480,96
) X)
&
= Desvio
N Padrio | 3324 77,47 76,27 0,03 030 | 1,82 27,70
(0)
m JO 1
0 Média | (2393 | 159400 | 750.46 0,36 36,29 | 9,85 415,56
7 X
o
D
N
Q¢ Desvio
= Padrio | 2,56 56,31 64,16 0,01 0,82 | 023 17,51
< (0
= Média | 575 17 | 138638 | 65424 0,34 30,53 | 10,65 333,34
< (0:9)
=
N
= Desvio
3 Padrio | 31,78 91,52 | 110,29 0,01 0,55 | 0,64 20,02
(0
m JO
" Média | 67 | 142634 | 69444 0,31 2924 | 9,98 299,94
7 X
&
x
N .
o Desvio
~ Padrio | 1,78 93,72 56,92 0,02 271 | 026 4532
® (0
Média
[=-]
7 P 764,17 | 1373.87 | 730,99 0,22 19,40 | 13,62 181,10
i
[—]
=
= Desvio
Y Padrio | 11,30 32,91 19,03 0,01 1,00 | 037 13,37
(0
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Tabela 12 - Propriedades mecanica de compressdo das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente

(conclusio)
< _ E E
> ) S 2 1)
lgA g ng—\ %'Slgf—\ %E glgé g g"‘A -q';{p
D - s ¥ = ugaﬁ o~ = o= 12»-\ = g = £
(=] L 1} E =™ ~ fe-W < v & e «@ o
P = = = =< a lme == L gc\ == 2=
£ 2 SSE€|Ezg2| E5 | 52 |E%- | %2 23
=
S a 2| 9 £ |3
@ L
- Média | -0y 33 | 1339.10 | 645,82 0,23 21,41 | 11,38 188,19
7 X
=
E =
N
(N Desvio
: Padrio 11,56 4590 113,39 0,01 0,45 0,20 24,23
© (0

Fonte: Elaboragdo propria

A figura 20 apresenta o efeito da composi¢ao quimica na tensdo de escoamento das ligas
Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente avaliadas neste estudo. Os resultados tém indicado
que os valores da tensdo de escoamento foram aumentados de 575,17+31,78 MPa (91Ti-6Si-
3B) para 764,17£11,30 MPa (Ti-10Si-5B), com o aumento da quantidade de silicio e boro
adicionados na liga. Além disso, semelhante com os valores de dureza Vickers, os valores da
tensao de escoamento foram também aumentados de 633,834+2,56 MPa (95Ti-2Zr-2Si-1B) para
722,33+11,56 MPa (83Ti-2Zr-10Si-5B), com a adi¢do de 2 %-at. Zr. Consequentemente, 0s
valores da resiliéncia foram aumentados de 10,65+0,64 MJ/m’® (91Ti-6Si3B) e 9,85+0,23
MJ/m? (95Ti-2Zr-2Si-1B) para 13,62+0,37 MJ/m? (85Ti-10Si-5B) e 11,38+0,20 MJ/m? (83Ti-
271-10S1-5B). Estes resultados tém indicado que o aumento da quantidade de TisSi2B na
microestrutura destas ligas aumenta ambas as propriedades elasticas, tensdo de escoamento e

resiliéncia.
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Figura 20- Efeito da composi¢éo quimica na tensdo de escoamento e na resiliéncia de ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B
tratadas termicamente avaliadas neste estudo
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Fonte: Elabora¢do propria

O efeito da composi¢ao quimica no limite de resisténcia a compressao das ligas Ti-Si-B e
Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente avaliadas neste estudo estdo mostradas Figura 21. As ligas
97Ti-2Si-1B e 95Ti-2Zr-2Si-1B apresentaram limites de resisténcia a compressdo de
1737,43+£77,47 MPa para 1594,10+56,31 MPa, respectivamente. Ao contrario, com o aumento
da quantidade de Si e B na composi¢do quimica da liga, estes valores foram reduzidos para

1373,87£32,91 MPa e 1339,104+45,90 MPa, no caso das ligas 85Ti-10Si-5B e 83Ti-2Zr-10Si-

5B, respectivamente.
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Figura 21 - Efeito da composi¢@o quimica no limite de resisténcia a compressdo das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B
tratadas termicamente avaliadas neste estudo.
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Fonte: Elaboragao prépria

A figura 22 apresenta o efeito da composi¢do quimica no coeficiente de dilatagdo
transversal das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente avaliadas neste estudo. De
forma coerente, as ligas 97Ti-2Si-1B e 95Ti-2r-2Si-1B com menores valores de dureza
apresentaram os maiores valores de coeficiente de dilatagdo transversal de 0,40+0,03 e
0,36+0,01, os quais foram reduzidos para 0,22+0,01 (Ti-10Si-5B) e 0,23+0,01 (Ti-2Zr-10Si-
5B), respectivamente. Seguindo a mesma tendéncia, as ligas 97Ti-2Si-1B e 95Ti-2Zr-2Si-1B
apresentaram os maiores valores de tenacidade entre 480,96+27,70 MJ/m® e 415,56+17,51
MJ/m?, ficando reduzido para as ligas Ti-10Si-5B e Ti-2Zr-2Si-1B em 181,10+13,37 MJ/m’ e
188,19+24,23 MJ/m°>.
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Figura 22 - Efeito da composi¢ao quimica no coeficiente de dilatagdo transversal e na tenacidade das ligas Ti-Si-
B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente avaliadas neste estudo
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Fonte: Elaboragdo propria

O efeito da composi¢do quimica na tensdo de ruptura das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B
avaliadas neste estudo estdo mostrados na Figura 23. Similarmente, a tensdo de ruptura foi
reduzida de 853,534+76,27 MPa (97Ti-2Si-1B) e 750,46+64,16 MPa (95Ti-2r-2Si-1B) para
730,99+19,03 MPa (85Ti-10Si-5B) e 645,82+113,29 MPa (83Ti-2Zr-10Si-5B).

Figura 23- Efeito da composi¢do quimica na tensdo de ruptura das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas
termicamente avaliadas neste estudo.
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Fonte: Elaboragdo propria
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5.3.3 Analise da Superficie de Fratura das Ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B Tratadas
Termicamente

No caso de amostras sujeitas a compressdo, existe a tendéncia da dilatagdo transversal
mediante o fluxo de material que acontece nesta diregdo, propiciando entdao esforgos internos
de tragdo na direcdo em que a carga compressiva ¢ aplicada. Neste estudo, as superficies de
fratura de todas as ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B investigadas apresentaram ruptura para planos
proximos de 45°, o que esta relacionado com a tensdo cisalhante maxima.

A figura 24 apresenta as fractografias tipicas de MEV das ligas 97Ti-2Si-1B e 95Ti-
271-2Si-1B tratadas termicamente, obtidas apOs os ensaios de compressao. As superficies de
fratura destas ligas indicaram a existéncia de regides contendo dimples caracteristica de uma
fratura duictil, e outras com marcas de cisalhamento, que sdo caracteristicas de uma fratura
fragil. De acordo com os resultados, estas regides estdo relacionadas com a matriz de Ti-o € os

precipitados (principalmente, de TisSi2B), respectivamente.

Figura 24- Micrografias de MEV das superficies de fratura das ligas (a-c) 97Ti-2Si-1B e (d-f) 95Ti-2Zr-2Si-1B
tratadas termicamente, mostrando as regides ductil e fragil.
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20 pm* FHT = 10.00 KV Signal A= SE1 10 pm* EHT = 10.00 KV Signal A = SE1
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Fonte: Elaboragao propria

As fractografias de MEV das ligas 91Ti-6Si-3B e 89Ti-2Zr-6Si-3B tratadas
termicamente estdo apresentadas na Figura 25, as quais foram obtidas apds os ensaios de
compressao. Pode ser notado que as regides contendo fratura ductil foram reduzidas, enquanto
as regioes contendo uma fratura fragil aumentaram para ambas as ligas. De forma coerente, o
aumento das regides frageis esta relacionada com a quantidade de precipitados (TisSi2B e TiB)
que foram aumentados apds tratamento térmico destas ligas. A fragmentacdo ¢ possivel

destacamento de precipitados podem ser também observados na superficie de fratura da liga

89Ti-2Zr-6Si-3B (Figura 25 d-f).
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Figura 25 - Fractografias de MEV das ligas 91Ti-6Si-3B (a-c) e 89Ti-2Zr-6Si-3B (d-f) tratadas termicamente,
mostrando a ocorréncia de uma fratura mista

— =
10 po* THT = 10.00 KV
WD = 11.0 mmn

e RS e
10 pm* THT = 10.00 k¥ Signal A= SE1
WD = 11.5 mm Mag= 1O0KX

10 pon* FHT = 10.00 KV

E l—'l WD = 11.0 mm

10 pm* THT = 10.00 k¥
| WD = 11.5 mm

Planos de quase
clivagem

TIT = 10.00 KV 10 pm* THT = 10.00 kV Signal A= SE1

WD = 11.0 mum WD = 11.5 mm Mag= 400KX
L LCE- UNIFE LCE- UNIFE

Fonte: Elaboragao propria

A figura 26 apresenta as fractografias de MEV das ligas 85Ti-10Si-5B e 83Ti-2Zr-10Si-
5B tratadas termicamente, obtidas apds os ensaios de compressdo. Conforme ja apresentado,
estas ligas apresentaram menores valores de deformacdo plastica. As superficies de fraturas

destas ligas revelaram a separagdo e o destacamento de precipitados (TiSi2B). Marcas de
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deformacao plastica foram reduzidas, quando comparado com as ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B

contendo menores quantidades de Si e B, as quais estdo presentes em regides mais claras.

Figura 26- Fractografias de MEV das ligas 85Ti-10Si-5B e 83Ti-2Zr-10Si-5B tratadas termicamente, mostrando
0 aumento de regides com fratura fragil
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6 CONCLUSOES

Para todas as ligas, exceto pelas ligas 97Ti-2Si-1B e 95Ti-2Zr-2Si-1B, tratadas
termicamente em 1200°C/16h, as fases de Ti(a) e TisSi2B foram obtidas a partir dos precursores
quimicos e rota de processamento adotados.

Os valores de dureza das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente apresentaram
aumento proporcional a quantidade de Si e B. No entanto, nenhuma variagdo significativa foi
identificada com a adi¢do de 2 %-at. Zr. Nas mesmas proporcdes, a deformagdo total até a
fratura foi reduzida com o aumento da quantidade de Si e B na composicao da liga.

Os valores da tensdo de escoamento e da resiliéncia foram aumentados com o aumento
da quantidade de Si e B e a adicdo de 2 %-at. Zr ndo apresentou modifica¢des de valor.

Ao contrario, do observado para as demais propriedades mecanicas, o limite de
resisténcia a compressao e a tenacidade foram reduzidos com o aumento da quantidade de Si e
B na composi¢do quimica da liga e nenhuma variagao significativa destas propriedades foi
identificada com a adi¢do de 2 %-at. Zr.

As superficies de fratura das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente indicaram
a existéncia de mecanismos de fratura mista; ou seja, regides com dimples e outras com planos
de quase-clivagem. Com o aumento da quantidade de Si e B na composicao quimica da liga,

foram aumentadas as regides contendo fratura fragil.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Considerando os resultados obtidos na presente pesquisa, sdo apresentadas as seguintes
sugestdes para trabalhos futuros. Avaliar o comportamento em corrosdo das ligas Ti-Si-B e Ti-|Zr-Si-B
em diferentes meios corrosivos. Realizacdo de estudos de ensaios de biocompatibilidade. Avaliagdo das

propriedades mecanicas das ligas dos sistemas em altas temperaturas
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APENDICE A - Espectros tipicos obtidos em analises de EDS das fases: (a) Ti- o ¢ (b)

TisS1,B

Figura 27 - Espectros tipicos obtidos em analises de EDS das fases: (a) Ti- a e (b) TisSi-B
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APENDICE B - Microdureza Vickers (HV) das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B analisadas neste
trabalho

Tabela 13 - Microdureza Vickers (HV) das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B analisadas neste trabalho

C"mp"sj/iz‘t’) 2Tsll Ti-6Si- | Ti- | Ti-2Zr- | Ti-2Zr- | Ti-2Zr-
Medidas ) T8 | 3B | 108i-5B | 2Si-1B | 65i-3B | 10Si-5B
1* 2207 | 2882 | 3651 | 2141 | 2612 | 4689

2% 2527 | 2647 | 340,6 | 251,1 | 237,7 | 3162

3+ 272.8 | 276,5 | 359.4 | 2503 | 299,6 | 422,6

e 201,5 | 2527 | 3173 | 2447 | 2794 | 3139

5% 2225 | 262,0 | 331,7 | 257,7 | 2544 | 4354

6* 2842 | 2719 | 2872 | 269,1 | 328,1 | 333,0

7% 2348 | 2747 | 3955 | 2765 | 2673 | 3432

g+ 2213 | 3028 | 3723 | 2794 | 300,6 | 356,6

9 2193 | 2348 | 3923 | 2255 | 2872 | 3768

10% 2109 | 2852 | 4335 | 2586 | 277,5 | 3094

11+ 2370 | 2803 | 3342 | 2462 | 2478 | 353,9

12* 2234 | 2535 | 3432 | 247,0 | 3105 | 316,6
13* 2560 | 2933 | 373.8 | 243,9 | 2775 | 3723

14% 2377 | 3039 | 3368 | 2423 | 2784 | 386,0

15% 2503 | 2964 | 3419 | 241,6 | 2682 | 356,6
Média (X) | 237,0 | 276,1 | 3550 | 2499 | 2784 | 364,1
Desv‘;’;fdra“ 175 | 157 | 276 | 125 | 181 | 37,0

Fonte: Elaboracédo propria
* Valores de dureza em HV
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APENDICE C - Propriedades mecénica de compressdo das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B
tratadas termicamente

Tabela 14 - Propriedades mecanica de compressdo das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente

(continua)

(©)

=) g 21 =) ,‘;\ %} ’é\ o
' 2 2 |e=g | 25| TE |€§ale~] .
.5: = lgo? 2.58’5 Q% E'?}q; Né ng T ~
] 2 cEa S5 5 8§ g S &3 E- | €= < B
& SSS|EZEf°s 85| 228 |5E£|%2| 3=
E= | B |FgT|SEE eE g5 (52|23 i3
j= »n 7]
Q S = & O é S g = <
CP1 | 617,10 | 1853.63 | 936,49 0,42 36,80 | 13,41 | 508,66
CP2 | 607,50 | 1736,98 | 884,98 0,36 36,00 | 12,73 | 453,26
= CP3 | 53750 | 1621,67 | 739,12 0,43 3625 | 897 | 44145
?IL)
D -
= 1‘(4_6;;3 587,37 | 173743 | 853,53 0,40 36,35 | 11,70 | 480,96
(=)
Desvio
Padrio | 3324 | 7747 | 7627 0,03 0,30 | 1,82 27,70
(o)
CP1 | 605,00 | 143329 | 572,70 0,36 30,86 | 11,46 | 346,88
cP2 | 527,50 | 1249,10 | 570,36 0,33 29,71 110,79 | 303,30
2 CP3 | 593,00 | 1476,76 | 819,67 0,34 31,03 9,69 | 349,82
§ D(df;;a 575,17 | 138638 | 654,24 0,34 30,53 | 10,65 | 333,34
=
°“ Desvio
Padrio | 31,78 | 91,52 | 110,29 0,01 0,55 | 0,64 20,02
(o)
CP1 | 752,50 | 1312,67 | 645,34 021 17.88 | 14,74 | 157,03
" CP2 | 755,00 | 136531 | 787.80 0,22 18,77 | 12,70 | 177,09
o CP3 | 785,00 | 144363 | 759,81 0,24 21,53 | 1343 | 209,18
z
E D(df;;a 764,17 | 1373,87 | 730,99 0,22 19,40 | 13,62 | 181,10
A
Desvio
Padrio | 11,30 | 32,91 | 19,03 0,01 1,09 | 0,37 13,37
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Tabela 15 - Propriedades mecanica de compressdo das ligas Ti-Si-B e Ti-Zr-Si-B tratadas termicamente

(Conclusao)
« ~ E
o z © < o & = o
i S loE-|es8] 25| 228 [2c|S2] &
2= ° | ¥ o289 oFC = o= ST | £ 8 T
S s = gam 2o =B R = L 8@ g = 52; = £
g sSZ|EZg2 85| 258 |88\ 7 S S
== | B |FES|5EE e8| $5: (58| E% i3
= ] <
Q S = O E 3 E = 2=
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