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aluno: Ti-35Nb-3Sn solubilizada e envelhecida.

2. OBJETIVO

O objetivo do presente projeto ¢ dar continuidade ao estudo “Obtengdo e
Caracterizagdo de Nanotubos de TiO, em ligas Ti-35Nb-3Sn e Ti-10Mo-3Sn” realizado pela
aluna no periodo de julho de 2019 a setembro de 2020. Neste periodo, o foco esta na
investigacdo da corrosdo de amostras Ti-35Nb-3Sn envelhecidas em outra combinagao
temperatura e taxa de aquecimento e o efeito do tratamento térmico na cristalizacdo dos
nanotubos de titania.

3. DESCRICAO DA PESQUISA

O titanio e suas ligas sdo considerados os materiais mais indicados na fabricacdo de
componentes para os mais diversos tipos de implantes médicos (RACK e QAZI, 2006), pois
combinam boas caracteristicas mecanicas e de resisténcia a corrosdo. Além disso, a
biocompatibilidade, osseointegracdo e nao citotoxidade, sdo caracteristicas fundamentais para
esta utilidade. As ligas de titanio tipo 3, contendo elementos nao toxicos como Nb, Zr, Ta e
Sn, possuem moddulos de elasticidade menores comparadas as do tipo o+f, assimilando-se
melhor com o médulo de elasticidade do osso, € por isso estdo sendo amplamente estudadas
nas ultimas décadas para uso no setor biomédico (ZHANG e CHEN, 2019).

Sabendo disso, na quota de 2019/2020 foi realizado o estudo “Obtencdo e
Caracterizagdo de Nanotubos de TiO, em ligas Ti-35Nb-3Sn e Ti-10Mo-3Sn”, no qual se
utilizou amostras solubilizadas e envelhecidas a 500°C e 600°C em taxas de 2°C/min e
250°C/min. A partir de seus resultados, que ndo indicaram mudangas significativas na
microestrutura e nas propriedades mecanicas e de corrosao da liga Ti-35Nb-3Sn (ALVES,
2020), verificou-se a necessidade de aprofundar o estudo em outras temperaturas de
envelhecimento. Foi escolhido continuar o estudo utilizando uma temperatura menor, 400°C
nas mesmas taxas de aquecimento (2 e 250°C/min), objetivando obter a precipitacdo da fase
alfa e com isso aumentar a resisténcia mecanica da liga.

Para o desenvolvimento do estudo, as metas principais foram analisar a microestrutura
e o comportamento mecanico mediante analise de dureza Vickers e medida de modulo de
elasticidade por ultrassom, e na sequéncia avaliar o comportamento de corrosdo das amostras
envelhecidas a temperatura de 400 °C por 1 h com taxas de aquecimento de 2 € 250 °C/min.


https://onlinelibrary.wiley.com/action/doSearch?ContribAuthorStored=Zhang%2C+Lai-Chang

Na quota passada, os resultados de obtengdo da camada nanoestruturada de TiO2
mostrou-se insensivel aos tratamentos térmicos realizados nos substratos envelhecidos, em
decorréncia da similar microestrutura. Desta forma, optou-se por seguir uma nova rota através
da anodizagdo do substrato da liga Ti-35Nb-3Sn na condi¢do solubilizada e posteriormente
realizar o tratamento térmico as temperaturas de 400, 500 e 600 °C para cristalizacdo de
nanotubos e concomitante envelhecimento do substrato.

A metodologia utilizada para o presente projeto foi separada em cinco etapas. A
primeira se deu pela obtengdo das ligas de titdnio em forno a arco-voltaico com atmosfera
controlada a gas inerte. Na segunda etapa foram realizados os tratamentos termomecanicos,
onde o lingote da liga Ti-35Nb-3Sn foi homogeneizadas a 1000 °C por 12 h com resfriamento
ao forno, submetida a laminagdo a quente até atingir 2 mm de espessura e posteriormente
solubilizadas a 1000 °C por 1 h com subsequente resfriamento em agua. Apos o
seccionamento das amostras em cortadora de precisdo, as amostras foram envelhecidas a
temperatura de 400 °C por 1 h empregando taxa de aquecimento de 2 e 250°C/min com
posterior resfriamento em agua.

Com as ligas prontas, a terceira etapa consistiu em analisar a microestrutura das ligas
através da microscopia eletronica de varredura (MEV) e difracdo de raios-X (DRX). Também
foram analisadas as propriedades mecanicas através da sua microdureza Vickers e modulo de
elasticidade por ultrassom.

Para a quarta etapa foram realizados ensaios de corrosao por polarizacdo anodica apos
1 h de estabilizagdo do potencial em circuito aberto, OCP, buscando a avalia¢ao da resisténcia
a corrosdo das ligas. Por fim, foram realizados ensaios de anodizagdo a 20 V por 1 h em duas
diferentes solucdes: 0,3% NH,F, 10% de H,O em etilenoglicol e solucao aquosa 0,15% HF, a
fim de obter os revestimentos nanoestruturados de TiO,, com posterior cristalizacdo em forno
resistivo a temperatura de 400, 500 e 600 °C por 1 h. Sua caracterizagdo foi realizada através
da microscopia eletronica de varredura (MEV) e difracdo de raios-X no modo de angulo
rasante (DRX).

4. RESULTADOS

Neste resumo serd apresentado parte dos resultados obtidos nas quatro primeiras
etapas da metodologia.

a. Analise da microestrutura por DRX

Para andlise das fases presentes nas ligas termicamente tratadas a 400 °C por 1 h foi
utilizada a difracao de raios-X, DRX, operando a 40KV e 30mA, com varredura no intervalo
angular de 28 de 30° a 90° e alvo de Cu com radiacio Ka=1,5406 A, e seus resultados estdo
apresentados pela Figura 1(a). A liga tratada a 400 °C por 1 h com taxa de aquecimento de
2°C/ min apresentou as fases 3 e a”’, enquanto a liga tratada empregando taxa de aquecimento
de 250°C/min apresentou as fases o, a” e B. E importante salientar, que o tratamento térmico
realizado a 500 e 600 °C por 1 h em similar taxa de aquecimento havia resultado em quase
total estabilizagdo da fase B, com indicios de fina precipitacdo da fase a apenas para condigao
de tratamento térmico a 500 °C usando taxa de aquecimento lenta.
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Figura 1: (a) Difratogramas de raios-X de amostras da liga Ti-35Nb-3Sn envelhecida a 400 °C com taxa de
aquecimento de 2 °C/min e 250 °C/min.

b. Ensaios de Microdureza e Elasticidade

A fim de analisar as propriedades mecanicas da liga Ti-35Nb-3Sn envelhecida a 400
°C por 1 h com taxa de aquecimento de 2°C/min e 250°C/min foram obtidas medidas de
microdureza Vickers e mddulo de elasticidade, cujos resultados estdo apresentados no Quadro
1. Como observado, a taxa de 2°C/min apresenta maior dureza e maior médulo de elasticidade
comparado a liga envelhecida com taxa de aquecimento de 250°C/min. Tais resultados estdo
em concordancia com a microestrutura verificada. Segundo LEE et al (2002) ligas contendo
elementos beta estabilizadores, como o Nb, as fases microestruturais influenciam
significativamente nas propriedades mecanicas da liga, aumentando a resisténcia mecanica e
diminuindo a ductilidade.

Ti-35Nb-3Sn - Dureza Médulo de Elasticidade
Envelhecida a 400 °C/1-h [HV] |GPa]

Taxa d.e aquecimento 2643 +16.1 827 +2.7
2°C/min

Taxa de aquecimento

250°C/min 203,2+ 1,6 70,9 £ 0,7

Quadro 1: Sintese dos resultados das andlises de microdureza Vickers e do modulo de elasticidade para a liga
Ti-35Nb-3S envelhecida a 400 °C por 1 h com taxa de aquecimento de 2 e 250°C/min.

c. Ensaios de Corrosao por Polarizacio Anédica

A analise do comportamento a corrosdao ¢ um dos principais parametros a serem
observados ao estudar um liga metalica para uso como biomaterial. Conforme mostra o
Quadro 2, as condi¢des envelhecidas a 400 °C por 1 h com taxa de aquecimento de 2°C/min e
a taxa de aquecimento de 250°C/min ndo apresentaram diferencas significativas em seus
parametros de corrosao (E..; € iew)-

Liga Condicao E.. [mV] i, [MA/CM?]




. Env. 400 °C/1h
- - - + +
Ti-35Nb-35n Taxa de aquecimento 2°C/min 31220 322+ 158

Env. 400 °C/1h
i- - - + +
Ti-35Nb-35n Taxa de aquecimento 250°C/min 537+62 475127

Quadro 2: Sintese de parte dos resultados do ensaio de corrosdo e polarizagdo para a liga Ti35Nb3S na taxa de
2 e 250°C/min.

Entretanto, ao comparar as curvas de polarizacdo das amostras envelhecidas a 400 °C
com a curva de polarizagdo das amostras envelhecidas nas temperaturas de 500 e 600 °C,
nota-se que as envelhecidas a menor temperatura sdo ligeiramente menos nobres (Figura 2)
em funcao da combinacao de fases presentes.
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Figura 2: Curva de polarizagdo realizada apos 1h de OCP em solugdo 0,9% NaCl amostras da liga
Ti-35Nb-3Sn envelhecida a 400 °C por 1 h com taxa de aquecimento de 250 °C/min sintetizada com Curvas de
polarizagdo realizada apos 1 h de OCP em solugdo 0,9% NaCl amostras da liga Ti-35Nb-3Sn e envelhecidas
500 °C e 600 °C (ALVES, 2020).

5. OUTRAS INFORMACOES

A principio também se objetivou realizar o estudo nas mesmas condi¢des para a liga
Ti-10Mo-3Sn. Entretanto, devido as restricdes para o uso do laboratorio, em razao da
pandemia do coronavirus, ndo haveria tempo habil para realizar as analises com as ligas
molibdénio, portanto se priorizou terminar todas as etapas do estudo para apenas a liga
Ti-35Nb-3Sn. Os experimentos referentes a quinta etapa do projeto, obtengao e cristalizagao
dos nanotubos de TiO,, ainda estdo em fase de coleta de resultados e analise, € serdo
apresentados no relatorio final.
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