// — \ \ u::iun
(7 "\ PP

XXIX Congressa de Iniciagéo Cientifica Ay

Mumnw k

APLICACAO DE TORCAO SOB ALTA PRESSAO EM LIGA
Ti-35Nb-4Sn; ESTUDO DA RESISTENCIA A CORROSAO.

Palavras-chave: ligas de titanio, biomateriais, torcdo sob alta presséo

(HPT), corrosao.
Area: Tecnoldgicas.
Aluna: Isabela Frascareli Ali (Faculdade de Ciéncias Aplicadas - UNICAMP)

Orientadora: Alessandra Cremasco (Faculdade de Ciéncias Aplicadas -
UNICAMP)

OBJETIVOS DA PESQUISA

O objetivo da pesquisa foi investigar o comportamento de corrosdo de
ligas Ti-35Nb-4Sn processadas por deformacdo plastica severa. Para tanto,
foram realizadas analises comparativas entre amostras do lingote fundido e
amostras processadas por HPT apos diferentes niumero de voltas sob presséo

constante.

METODOLOGIA DA PESQUISA

A obtencao dos substratos da liga Ti-35Nb-4Sn se deu pela fusdo em forno
a arco-voltaico com eletrodo de tungsténio ndo consumivel e cadinho de cobre
refrigerado a agua em atmosfera inerte, utilizando-se Ti e Nb previamente
decapados em solucao acida apropriada para retirada de 6xido superficiais e Sn
na forma de granulos. A composi¢cdo quimica da amostra fundida foi confirmada
por espectrometria de fluorescéncia de raios-X (FRX) em equipamento Shimadzu
modelo EDX-7000 (Figura 1). Apés a fusdo, as amostras foram seccionadas em
discos e uma parte dos discos foi processada por tor¢ao sob alta pressado (HPT)
em uma prensa hidraulica utilizada para este fim nas dependéncias do Laboratoério
de Deformacdo Plastica Severa da Kyushu Universty em Fukuoka, no Japdao,
aplicando-se 1 e 16 voltas e pressédo de 6 GPa.

A caracterizacao microestrutural das amostras foi realizada por microscopia
eletrbnica de varredura (MEV) e difracdo de raios-X (DRX) em amostras
previamente preparadas para metalografia por procedimento padrao de lixamento

e polimento.

Figura 1: Equipamento Shimadzu modelo EDX-7000
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Os ensaios de corrosdo foram realizados utilizando célula eletroguimica de
trés eletrodos, sendo as amostras Ti-35Nb-4Sn na condigdo fundida e na
condigcéo processada por HPT os eletrodos de trabalho, eletrodo de platina como
contra-eletrodo (CE) e eletrodo de Ag/AgCl como referéncia (RE) (Figura 2a). Os
ensaios foram realizados em triplicata no equipamento
Potenciostato/Galvanostato da marca Autolab - modelo PGStat 302N (Figura 2b),
utilizando-se como eletrolito solugcdo aquosa 0,9% NaCl para simular o fluido
corporal humano. Os experimentos de polarizacdo potenciodindmica foram
conduzidos a temperatura ambiente apos 1 hora de estabilizacdo do potencial em
circuito aberto (OCP), no intervalo de potencial de -800 a 2800 mV em relacéo ao
OCP, com taxa de varredura de 0,667 mV/s. As curvas de polarizagdo
potenciodinamica foram plotadas a partir do software Origin, afim de obter os
valores de densidade de corrente de passivacao (Ipass). Além disso, o potencial
de corrosao (Ecorr) e a densidade de corrente de corroséo (icorr) foram obtidos a

partir das curvas por extrapolacéo de Tafel no software NOVA®.

N2

Figura 2: (a) CeIuIa eletroquimica e (b) Equamento Metrohm Autolab modelo PGStat 302N

A taxa de corrosdo em mm/ano para cada uma das amostras foi calculada
a partir da Equacgéo 1 [1], utilizando-se os valores de peso equivalente (P.E.),
densidade de corrente de corrosao (icorr) em uA/cm? e densidade da liga (p) em
g/cm?.

0,00327 X P.E. Xicorr
) .

RESULTADOS DA PESQUISA

Taxa de Corrosao = Equacéo 1

Os resultados de fluorescéncia de raios-X das amostras de Ti-35Nb-4Sn
mostram que a composicado quimica da liga fundida esta proxima da composicao
nominal. Com tais lingotes fundidos e seccionados em discos, aplicou-se o
processo de HPT. A Tabela 1 mostra a composicdo quimica experimental das
amostras apos tal processamento, onde verifica-se nitido efeitos de segregacao

de elementos de liga apds o processamento por HPT.

Tabela 1: Resultados de FRX

B T S N N

Ti-35Nb-4Sn Fundida 33.3+0.8 39+0.1
Ti-35Nb-4Sn N1 - 30.3+1.2 44+0.1
Ti-35Nb-4Sn N16 - 38.3+3.5 3.9+0.2

A caracterizacdo microestrutural por DRX e MEV revelou a presenca da
fase p combinada a reduzida fracdo volumétrica de fase o e martensita o’ na
condicao fundida. Apos processamento por HPT tem-se a completa estabilizacédo

da fase .
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A Figura 3 mostra a curva de polarizacdo potenciodinamica, potencial
aplicado (V) em funcao da densidade de corrente (A/cm?), para as amostras Ti-
35Nb-4Sn nas condi¢gbes fundida e submetida ao processamento por HPT com
N1 e N16. Nota-se que para todas as condigbes ha a formacéo de filme estavel
passivo, embora para N1 uma pequena oscilagdo da corrente em torno de 1,5V
pode estar associado a formagao de pites com a subsequente repassivacgao.

A Tabela 2 indica os valores de densidade de corrente de passivacao
obtidos a partir da andlise das curvas de polarizacdo, no qual é possivel observar
um aumento nos valores de Ipass ap0s o processamento por HPT com superior
nuamero de voltas, o que indica que o inicio de formacdo do filme passivo &

retardado.
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Figura 3: Diagramas de polariazacdo potenciodindmica para as amostras na

condicéo fundida e processada por HPT com N1 e N16

Tabela 2: Valores de densidade de corrente de passivacéo (Ipass)

pass (Alom)

Com o software NOVA® e o uso de sua funcdo de andlise a partir das
curvas de Tafel, foram obtidos os valores referentes ao potencial de corrosdo
(Ecorr) e densidade de corrente de corrosédo (icorr). A Tabela 3 apresenta esses
valores. Por fim, a partir da Equacao 1 anteriormente apresentada, pdde-se obter
o valor de taxa de corrosdo (um/ano) para cada uma das amostras, 0s quais sao

apresentados na Tabela 4.

Tabela 3: Valores de Ecorr e Icorr para cada uma das amostras

e

-0,320+ 0,001 13,865 + 1,860
-0,298 + 0,001 5,149 £ 0,002
-0,285 + 0,001 161,710 £ 6,970

Tabela 4: Taxa de Corroséo calculada para cada uma das amostras

Taxa de Corrosdo (mm/ano)

1,97 x 10~*
0,73 x 1074
23,06 x10~*
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CONCLUSOES

A aplicacdo de torcdo sob alta pressdo (HPT) em metais e ligas metalicas resulta no refinamento
microestrutural combinado com a ocorréncia de segregagédo de elementos de liga e aumento dos defeitos
cristalinos [2]. A Tabela 1 mostra que uma das consequéncias do processamento por HPT foi a segregacao
dos elementos de liga, ja que as amostras processadas por HPT partiram de um mesmo lingote fundido e,
apos o processamento por torcdo sob alta pressao, apresentaram alteragcdes em sua composi¢cao quimica.

Ao analisar a Tabela 2, conclui-se que h&d uma tendéncia de aumento nos valores de densidade de
corrente de passivagdo (lpass) para as amostras processadas por HPT e superior numero de ciclos.
Observando a Figura 3, nota-se a formacao de filme estavel passivo para todas as condi¢des. Na Tabela 3,
para o potencial de corrosao (Ecorr), nota-se que a liga Ti-35Nb-4Sn na condi¢do fundida apresenta valor
menos nobre de potencial quando comparada a amostra processada por HPT N1 e N16. No entanto, essa
tendéncia é bastante sutil, dado que a diferenca verificada nos potenciais de corrosdo das ligas nas diferentes
condi¢des podem ser considerada insignificante. Por outro lado, valores superiores de densidade de corrente
de corrosdo foram constatados para a amostra processada por HPT com N16, o que indica sua inferior
resisténcia a corrosao.

Por fim, em relacéo a taxa de corrosao apresentada na Tabela 4, conclui-se que ha maior corrosao em
mm/ano na amostra de N16. Essa situacdo era esperada, pois, apesar da aplicagcdo do processamento por
HPT favorecer o aumento da resisténcia mecanica [3], essa pratica pode, também, ser a responsavel por
resultar na diminuicdo da resisténcia a corrosao por influenciar no tamanho de graos da liga, tornando-os

menores do que na condigao inicial [4].

CONSIDERACOES

Apesar de nédo ter sido possivel realizar a
anodizacéo das ligas de Ti-35Nb-4Sn processadas por
HPT para a obtencdo de superficies recobertas com
nanotubos de TiO, em fungdo dos impedimentos em
decorréncia da pandemia do COVID-19 no Brasil, os

resultados obtidos até o momento mostram-se

relevantes e contribuirdo para o entendimento do efeito
do processamento por HPT nas ligas Ti-35Nb-4Sn. A
execugao da aplicagdo de nanotubos de TiO, nessas

mesmas ligas sera realizada em um projeto futuro.
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