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RESUMO

Esta dissertacdo teve como objetivo principal o estudo da producdo de pecas
pelo processo da metalurgia do p6 que formaram liga metalica na fase de moagem dos
p6s metélicos. Para o desenvolvimento do estudo, optou-se pela utilizacdo de pos
metalicos de titanio e nidbio, pois a sua interacdo, reduz a temperatura de transformacao
da fase Ti-a para Ti-f3, que por sua vez pode ser utilizada em implantes e sistemas de
fixacdo 6ssea. As concentracdes de massa das amostras produzidas por metalurgia do p6
foram de 75%Ti/25%Nb e 50%Ti/50%Nb. Inicialmente as amostras foram processadas
em um moinho atritor, a rotacdo de 200 rpm por 80 horas com atmosfera inerte,
favorecendo a formacdo de soldas frias e por sua vez difusdo entre as particulas. As
misturas foram entdo compactadas em duas etapas, com a primeira em uma matriz
rigida de acdo simples e na segunda, com uma ferramenta por agédo isostatica, para se
obter uma melhor densificacdo e boa resisténcia mecéanica a verde da peca. A
sinterizacéo foi realizada em atmosfera inerte de argénio, através de um fluxo continuo
do gas. O incremento da concentracdo do Nb na matriz do Ti afeta a difusdo,
estabilizando a fase-p no processo de moagem, afetando também, as propriedades
mecénicas, aumentando a resisténcia e reduzindo o moédulo de elasticidade. As
particulas de Nb reduziram os esforcos gerados durante o desgaste e dificultaram a

formacdo de camadas espessas de 6xido atuando como barreira.

PALAVRAS-CHAVES: Liga mecanica, metalurgia do po, liga Ti e Nb, desgaste.



ABSTRACT

This thesis aims to study the production of parts by powdered metallurgy
process that passed through alloy formation in the grinding phase of powdered metals.
To develop this study, titanium and niobium powdered metals were chosen, once their
interaction reduces the temperature that turns the Ti-a phase to Ti-p, which in turn can
be used in implants and bone fixation systems. The mass concentrations of the samples
produced by powdered metallurgy were 75%Ti/25%Nb and 50%Ti/50%Nb. Initially,
the samples were processed in an attritor mill, with a rotation of 200 rpm for 80 hours in
an inert atmosphere, favoring the formation of cold welds and diffusion between the
particles. The mixtures were then compressed in two stages, with the first in a rigid
matrix of simple action, and the second with a tool with isostatic action, in order to
obtain a better densification and good mechanical strength of the green part. The
sintering was performed in an inert atmosphere of argon, through a continuous flow of
gas. The concentration increase Nb on the Ti matrix affects diffusion, stabilizing the
[B—phase on the milling process, also affecting the mechanical properties by increasing
the strength and reducing the elastic modulus. The Nb particles reduced the stresses
generated during the wear and hindered the formation of thick oxide layers acting as a

barrier.

KEYWORDS: Mechanical alloy, powder metallurgy, Ti and Nb Alloy, wear.
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1. INTRODUCAO

A medicina aplicada para a reabilitacdo de pacientes tém avancado nas Gltimas
décadas, devido a tecnologia dos materiais utilizados como implantes, pinos de fixacéo,
proteses, sistemas de fixacdo para coluna vertebral entre outros, sendo estes materiais
ditos como biocompativeis. Inimeros materiais possuem biocompatibilidade tais como
0s ceramicos, poliméricos e metélicos, sendo a escolha do material ligada diretamente
as propriedades, mecanicas e ou quimicas. Dentre os metais, as ligas de titanio séo
amplamente utilizadas como sistemas de fixacdo e implantes, pois o titanio apresenta
Otimas propriedades mecanicas e suas ligas podem apresentar efeito de memdria sendo
Uteis na biomedicina.

Pecas produzidas exclusivamente de titdnio puro, quando utilizadas em
implantes, ndo apresentam boa resisténcia mecanica e resisténcia ao desgaste, por este
motivo sua utilizacdo é limitada, principalmente em sistemas para fixacdo da coluna
vertebral. Os elementos de liga presentes na liga de titanio, tais como aluminio (Al),
vanadio (V), molibdénio (Mo) e nidbio (Nb) sdo tdo importantes quanto o préprio
titanio, pois além de agregar propriedades mecanicas ao metal, eles podem apresentar
reacbes ao organismo, denominados elementos incompativeis. Os elementos de liga,
além de apresentar biocompatibilidade, devem garantir as propriedades mecanicas
necessarias e ou equivalentes as propriedades 6sseas (FARIA, A. C. L. et. al. 2011).

O estudo das ligas de TiNb, Ti6AI7Nb, Ti6Al4V entre outras, ampliam as
possibilidades de escolha de implantes mais adequados para fins ortopédicos,
odontolégicos e de sistema de fixacdo. A liga Ti6Al4V é amplamente utilizada como
implantes e sistemas de fixagdo devido as suas propriedades mecénicas, sendo de modo
geral uma liga biocompativel. Entretanto quando submetida ao desgaste, pequenos
defeitos séo gerados e estes defeitos ndo apresentam, em um curto espacgo de tempo, a
principal causa de falhas nos implantes. A durabilidade do implante ¢é alterada quando
se adotam longos periodos de utilizacdo, devido a fadiga nos implantes (YUYONG, C.
et al. 2012). O desgaste dos sistemas de fixacdo é prejudicial, pois libera pequenas
particulas metalicas. No caso da liga Ti6AIl4V, estas particulas podem ser ricas em

vanadio, que por sua vez, é toxico e ndo apresenta biocompatibilidade.
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Na liga TiNb, tanto o Ti quanto o Nb apresentam biocompatibilidade e a adi¢éo
de Nb favorece a formacao da fase B no titanio. Estudos indicam que a adicdo de Nb no
Ti altera as propriedades mecénicas da liga, podendo causar aumento de resisténcia
mecénica e reducdo da resisténcia ao desgaste, devido a formacéo da fase Ti-f (XU, L.
et al, 2009). H& duas formas de se obter pecas da liga TiNb: através do processo de
fusdo dos elementos e por metalurgia do p6. A metalurgia do pé vem sendo empregada
na obtencdo de pecas, principalmente na industria automobilistica, por garantir 95% de
aproveitamento da matéria prima e menor consumo de energia por Kg de peca
produzida que no processo de fusdo. Apesar do processo de metalurgia do po ter sido
empregada na segunda guerra mundial, este processo é pouco explorado no Brasil, onde
um automdvel possui somente 6 Kg de pecas obtidas por metalurgia do po, contra 30
Kg dos carros norte americanos.

A vantagem da metalurgia do pé estd na obtencdo de pecas praticamente
acabadas e no controle da porosidade, importante nos estudos de integracdo 0ssea,
fabricacdo de filtros e sistema autolubrificantes. Por se tratar de um processo que nédo
envolve a fusdo completa dos elementos, pode-se obter pegcas com caracteristicas de
cada elemento, assim como da interacdo entre 0s mesmos. O processo possui limitagéo
quanto ao tamanho de pecas obtidas, em media 2 Kg, entretanto o processo vem sendo
amplamente estudado e implantado nas industrias como: Forja Taurus S.A.; Metalpo
Industria e Comércio Ltda; entre outras. No Brasil a producdo de pecas obtidas por
metalurgia do p6 para fins biomédicos é somente realizado em meio académico, sendo
necessaria a importacao destas.

O presente trabalho visou:

e Obtencdo de particulas, pré-metalurgia do po, que ja apresentassem interacdes
entre o Ti e 0 Nb, liga mecanica;
e Caracterizacdo mecénica e desgaste de pecas obtidas por metalurgia do po de

pOs que j& possuissem interacdo mecanica previa.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Metalurgia do P6

A metalurgia do p6 é o processo de obtencdo de pecas metalicas e cerdmicas,
envolvendo basicamente a compactacao de pds e posterior sinterizacao.

2.1.1 Consideracg0es gerais

O processo de metalurgia do po inicialmente foi desenvolvido devido a
necessidade de obtencdo de pecas metalicas e ceramicas. Historicamente este processo
foi utilizado para obtencéo de tijolos, porcelanas e demais materiais para construcao. Os
Incas utilizaram a metalurgia do p6 para a obtencdo de joias, compostas por Ouro e
Platina. Egipcios utilizavam pos metalicos e cerdmicos a 3.000 d.C e na India a 300 d.C
(FERREIRA, J. M. G. C. 2002; CASAGRANDE, J. 2011; SAVI, J. R.. 2011;
TADDEI, E. B 2007).

O desenvolvimento de equipamentos cientificos no século XIX tornou
necessario a obtencdo de pecas de Platina. Sobolevsky, em 1827 e Wallaston em 1829,
obtiveram lingotes de platina através do processo de metalurgia do p6, sendo de
Wallaston a primeira publicacéo cientifica sobre a metalurgia do pé (FERREIRA, J. M.
G. C. 2002).

A metalurgia do p6 foi sendo substituida pelo processo de fusdo, ao longo dos
anos, no entanto devido a tecnologia do processo de fusdo e elevado ponto de fusdo de
alguns elementos, a metalurgia do pO manteve-se presente em nossa histdria
(FERREIRA, J. M. G. C. 2002; CASAGRANDE, J. 2011; SAVI, J. R.. 2011; TADDEI,
E. B 2007).

Em nossa era moderna Coolidge, usou pés de Tungsténio para obtencdo de
filamentos duraveis para lampadas, desenvolvidas por Edson, em 1909. O
desenvolvimento industrial da metalurgia do p6 se deu durante a Il Guerra Mundial na
fabricacdo de projeteis de artilharia, em combustiveis nucleares, na industria
automobilistica, na industria aeroespacial, entre outras (FERREIRA, J. M. G. C. 2002;
WANG, 2005; CASAGRANDE, J. 2011; SAVI, J. R.. 2011; TADDEI, E. B 2007).
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A metalurgia do pd, que outrora era utilizada somente devido a falta de
tecnologia, comeca agora a ser empregada, mesmo em metais com baixo ponto de
fusdo, devido obtencdo de propriedades distintas, formas complexas e custo reduzido.

Dois processos se destacam na obtencdo de pecas através de pds. Séo eles:
processo de moldagem de pos-metélicos por injecdo (MIM) e processo de metalurgia do
po convencional (FERREIRA, J. M. G. C. 2002; SCHAEFFER, L. 2009).

Na metalurgia do p6 convencional, figura 01, a primeira etapa é a mistura do po
ao ligante ou lubrificante. Assim é possivel se obter maior homogeneidade e dispersédo
do p6 compactado. A segunda etapa, de prensagem, permite a formacdo da peca com
forma e dimensdes definidas (compactado verde, peca verde). Esta operacdo pode ser
realizada com diferentes ferramentas: matriz rigida de acdo simples ou dupla acdo, a
quente, a frio, isostatica, entre outras. A sinterizacdo € a terceira etapa na metalurgia do
po, onde a peca é consolidada utilizando altas temperaturas e gerando a interacdo entre
as particulas do pé compactado. Para algumas pecas onde é necessario maior controle
dimensional, utiliza-se uma quarta etapa de forjamento para calibrar a peca, esta
operacdo se faz necessaria devido ao preenchimento dos poros internos da peca que
alteram suas dimensdes (FERREIRA, J. M. G. C. 2002; SAVI, J. R. 2011; KANG,
2005).

Além da producdo com menor custo final, em comparacdo aos processos
convencionais, a metalurgia do p6 vem evoluindo devido a metais nobres com
propriedades distintas que sdo utilizados para agregar diferentes caracteristicas a peca
final. Técnicas eficientes e de menor consumo de energia e tempo, tornam metalurgia
do p6 mais eficiente (CASAGRANDE, J. 2011; SAVI, J. R.. 2011; TADDEI, E. B
2007).
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Figura 1 - Processo de Metalurgia do Pd Convencional (FERREIRA, J. M. G. C. 2002).

Além disso, a evolucdo da metalurgia do pd convencional permite, a sua
utilizacdo para pecas de alta responsabilidade, em préteses ortopédicas e dentarias. A
possibilidade de se obter diferentes caracteristicas em uma mesma peca alavanca a
utilizacdo da metalurgia do p6 (TADDEI, E. B 2007; WEN, M. et al, 2013; XU, L., L.
L. et al. 2009).

2.1.2 Caracteristicas dos pds metalicos utilizados na metalurgia do p6

A morfologia do p6 metélico é importante durante e apds a producao de pecas,

pois esta influencia diretamente nas caracteristicas finais da peca. As diferentes

morfologias das particulas dos pds metalicos, podem ser observadas na figura 2.
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Figura 2 - Particulas com diferentes formas: (a) angular, (b) granular, (c) esferoidal e (d) nodular
(PEASE, 2002).

Além da morfologia o tamanho das particulas também ¢é responsavel pelas
propriedades mecanicas finais das pecas. Particulas com maior tamanho permitem
maior compactacdo, no entanto, maior porosidade. Particulas de menor tamanho
apresentam maior compactacdo, ou seja, pecas de menor tamanho, mas com maior
densidade A figura 3 descreve os processos resfriados por agua e gas. (KNEWITZ, F. L.
2008; SAVI, J. R.. 2011; FERREIRA, J. M. G. C. 2002).
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Pr f?{@*g; Camara de / atornizagdo
] atomizagdo
Pd metalico :
slomizado Pé metalico
atomizado
(a) (b)

Figura 3 - Representacdo esquematica dos processos de atomizacao por (a) agua
e (b) gés (FERREIRA, J. M. G. C. 2002).
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O pd metélico pode ser produzido em diferentes processos quimicos e de
atomizacdo. Na atomizacao o metal liquido é resfriado com ajuda de jatos de géas, agua,
forca centrifuga, ultra-som ou vaporizagdo. As particulas resfriadas por dgua possuem
maior dureza devido a alta taxa de resfriamento.

A morfologia das particulas esté ligada ao fluxo de metal liquido e ao meio de
resfriamento. Jatos de agua produzem particulas mais irregulares e angulosas. Jatos
gasosos produzem particulas esferoidais, sendo este ultimo indicado para metais, pois
podem ser utilizados gases inertes, evitando-se assim a oxidacdo das particulas
(CASAGRANDE, J. 2011; FERREIRA, J. M. G. C. 2002).

Processos quimicos podem ser utilizados para obtencdo de pos metalicos, onde
se destacam trés métodos:

a) Reducdo de dxidos: O mais econémico, onde a matéria prima submetida a

atmosfera redutora de hidrogénio ou carbono, e submetidas a temperaturas
controladas, obtendo-se assim um material esponjoso que posteriormente é
processado de forma mecéanica. Apesar da economia, podem surgir impurezas e
inclusbes durante o processo, podendo reduzir a qualidade final do p6 metalico.

b) Decomposi¢do térmica: Utilizado no processo Sherritt-Gordon, que volatiliza

um sal de niquel em uma atmosfera redutora de hidrogénio, obtendo se assim, o
p6 metalico.

c) Precipitacdo por meio de uma solucdo quimica: Baseia-se na lixiviacdo de

minérios, a precipitacdo do metal a partir da solugdo pode ser realizada por
eletrolise, cementacdo ou reducdo. O processo quimico possibilita a obtengédo de
particulas com propriedades, morfologia e tamanho das particulas finais bem
definidas (CASAGRANDE, J. 2011; FERREIRA, J. M. G. C. 2002).

Os processos mecanicos, podem ser empregados para obtencao de pds metalicos,
sendo este indicado para pds duros e frageis. Quatro tipos de forcas estdo presentes
neste processo, as forcas de impacto, forcas de atrito, for¢a de cisalhamento e forgas de
compressdo (FERREIRA, J. M. G. C. 2002).

O moinho convencional ou moinho de esferas, figura 4, utiliza esferas metélicas
ou ceramicas para reduzir o tamanho de particulas, este processo consiste no impacto e

agitacdo gerados pelas esferas no material a ser moido. Este moinho ndo permite
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velocidades altas de moagem devido a acdo das forcas centrifugas (FERREIRA, J. M.
G. C. 2002; FENILI, C. P. 2013; CASAGRANDE, J. 2011).

(b)

Figura 4 — Moinhos de bolas: (a) Moinhos convencionais em escala de producédo industrial e (b) esquema
de funcionamento. Instalacdo na Inco Alloys International utilizada no processamento de pds metalicos
(FENILI, C. P. 2013).

Os materiais com caracteristicas ducteis sdo de dificil processamento em
moinhos convencionais, devido & formagdo de soldas frias entre as particulas. Para o
processamento de pds, que tenham caracteristicas ductil-ddctil, ductil-fragil e fragil-
fragil, podem ser utilizados moinhos de alta energia (FENILI, C. P. 2013).

2.1.3 Moagem de alta energia

A moagem de alta energia permite 0 processamento de pos puros e pré-ligas.
Neste processo o pé sofre deformacao, fratura e solda fria das particulas.

O mecanismo de deformacéo e fratura ocorre entre as esferas de moagem e as
paredes dos moinhos sendo, o processo de solda fria responsavel pela interagdo direta
entre as particulas. Ao se trabalhar com diferentes materiais ocorre a difusdo entre
ambas as particulas, podendo gerar ligas, denominadas, ligas mecanicas, figura 5,
(GIFFONI, Y. A. 2005), (FENILI, C. P. 2013; ZHURAVLEVA, K. et al, 2013; WENG,
X. etal, 2013).
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Figura 5 - Estagios do processo de moagem de alta energia em pds com caracteristica (a) Ductil-Fragil e
(b) Dactil-Dactil (FENILI, C. P. 2013).

O processamento de pds pela moagem de alta energia pode ser realizado a seco
ou a Umido. Para o controle do processo, podem ser utilizados meios gasosos, sélidos e
liquidos. Devido a alta reatividade de alguns pds, é utilizada atmosfera controlada com
Argbnio, Hélio e Nitrogénio. Este Gltimo, pode reagir com a particula formando
Nitretos, em condi¢es ideais. Os liquidos e solidos podem ser utilizados para o controle
da aglomeracdo. Dentre os liquidos destaca-se o Etanol e nos sélidos podem ser
utilizados os Acidos Esteéricos (ponto de ebulicdo de 361°C), NaCl, entre outros,
identificados como Agentes Controladores de Processo (PCA). A adicdo dos agentes
controladores de processo pode variar de 1 a 5% do peso total da moagem (Sigma-
Idrich, 2015; ZHURAVLEVA, K. et al, 2013; GIFFONI, Y. A. 2005; FENILI, C. P.
2013).
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As carateristicas das particulas processadas em moinho de alta energia estdo
ligadas ao controle dos pardmetros de processo, como: tipo de moinho, recipiente e
esferas de moagem (material e tamanho), velocidade de moagem, tempo de moagem,
relacdo peso entre as esferas e o pd, atmosfera de moagem, agente de controle de
processo e temperatura de moagem. O controle destes parametros possibilita a obtengéo
de particulas com formatos e tamanhos definidos (GIFFONI, Y. A. 2005; FENILI, C. P.
2013).

Na tabela 1, estdo dispostos os parametros de utilizacdo dos trés moinhos de alta
energia. E importante observar que o moinho de atrito é 0 que possui maior capacidade
de processamento ate 100 Kg, por este motivo é amplamente utilizado na inddstria,
apesar de sua menor velocidade das esferas e menor energia de impacto, sendo a energia

de atrito a sua maior meio de moagem.

Tabela 1 - Caracteristicas dos moinhos de alta energia (FENILI, C. P. 2013).

: : Energia do Velocidade das
Moinho Capacidade impacto (W/g) esferas (m/s) Uso
Planetario < 1000g 0-1,604 <11,24 Laboratorio
Atrito 0,5 — 100 kg <0,001 <08 Laboratorio
Industrial
Agitador <40g <0,24 <39 Laboratério

Os equipamentos de moagem podem ser divididos em trés tipos: Planetério,
Attritor e Agitador. Estes equipamentos foram desenvolvidos devido a dificuldade na
reducdo do tamanho das particulas e alto consumo de energia, para se obter, particulas
ultrafinas nos processos convencionais (FERNANDES, B. B. 2010; GIFFONI, Y. A.
2005; FENILI, C. P. 2013).

O moinho planetario, figura 6, exerce movimento similar ao do sistema orbital,
este por sua vez fornece uma maior energia de impacto A energia de impacto gerada
pelo movimento orbital dependente da velocidade de moagem, que pode chegar até 400
rpm (GIFFONI, Y. A. 2005; FENILI, C. P. 2013).
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Figura 6 - Corte esquemético da cuba de moagem do moinho planetéario, com movimento as esferas de
moagem (FENILI, C. P. 2013).

O moinho do tipo Agitador (Spex, Shaker), realiza movimentos idénticos ao do
simbolo infinito, em alta rotacdo de 1200 rpm com amplitude de 5cm, condicdo esta
permitindo uma alta energia de impacto, entorno de 5m/s, possibilitando a formacéo de
compostos intermetalicos (GIFFONI, Y. A. 2005; FENILI, C. P. 2013).

Figura 7 Moinho de alta energia modelo Spex (FENILI, C. P., 2013).

Moinho de alta energia, modelo atritor utiliza um motor acoplado diretamente ao
corpo de moagem através de uma haste metélica, onde estdo dispostos o po, elementos
de moagem e agentes de controle de processo. (FERNANDES, B. B. 2010; GIFFONI,
Y. A. 2005; FENILI, C. P. 2013).

O mecanismo de moagem é realizado pelo movimento da haste, figura 07, que
ao movimentar as esferas de moagem, geram preferencialmente, forca de cisalhamento

induzindo aumento de temperatura. Este equipamento permite o controle da velocidade
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de moagem, temperatura e da atmosfera. O grande diferencial estd no controle da
temperatura, que evita a solda fria e reagdes explosivas. (FERNANDES, B. B. 2010;
GIFFONI, Y. A. 2005; FENILI, C. P. 2013).
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Figura 8: Processo de moagem de alta energia em um moinho de atrito (FENILI, C. P. 2013).

O processo de moagem de alta energia de pos, para posterior compactacgéo,
permite o controle da densidade do sinterizado realizado através do tamanho de
particulas, que podem atingir tamanhos nanométricos, obtendo boas propriedades
mecanicas e possibilidade de homogeneizagdo quimica e microestrutural de pds, em
nivel atdbmico, permitindo o processamento de pds de mesmas ou diferentes
composicdes quimicas (FERNANDES, B. B. 2010; KNEWITZ F. L. et al. 2009;
GIFFONI, Y. A. 2005).

2.1.3.1 Ligas mecanicas obtidas por moagem
A obtengdo de ligas mecénicas estd ligada principalmente ao tipo de moinho

assim como as condicdes de moagem, a seguir serdo apresentados trabalhos cientificos

utilizando os trés modelos de moinho.
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O moinho planetario ¢ empregado para obtencdo de ligas mecénicas de
diferentes pds, dentre eles o titanio e nidbio, tornando possivel a obtencéo da liga TiNb,
figura 8, (GIFFONI, Y. A. 2005; WEN et al, 2014) a partir de 10h de moagem e com
total mudanca da fase o para 3 do Titanio com 30h de moagem (ZHURAVLEVA, K. et
al, 2013). BOUOUDINA, M. et al obtiveram 0s mesmos resultados, no entanto com
diferentes pos, Ti(Hz) +Al + Nb, utilizando diferentes velocidades de moagem e
tempos entre 2 a 80 horas.

O aumento da velocidade e do tempo de moagem favorece a formacgédo de
solucdo solida entre o Ti, Al e Nb. Entretanto longos tempos de moagem causaram
contaminacéo devido ao desgaste das esferas de aco (GIFFONI, Y. A. 2005; FENILI, C.
P. 2013).

; 2 A |
A

B By

EL“‘..‘

Figura 9 - Amostras de (a) TI20%Nb e (b) amostra de Ti30%Nb processadas em moinho planetério por
20h (GIFFONI, Y. A. 2005).

WANG, X. X. et al, 2013, obtiveram alteracdo de fase de Ti-o para Ti-j,
utilizando um moinho SPEX, apds 12 h de processamento a 120 rpm da mistura de Ti-
Nb-Sn. Na figura 8 € possivel observar que o Sn e o Nb, presente no difratograma (c)
nos angulos 30° e 40° apos 6 h (b) e 12 h (a), esta praticamente ligado as particulas de
Ti, isto é possivel identificar pela alteracdo da fase o para fase 3 e por este motivo ndo

séo identificados no digratograma (b) e (a).
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Figura 10 — Difratograma da mistura Ti—-35Nb—xSn/15 HA moida por 12h, em (c) somente a mistura e (b)
e (a) ap0s processamento de 6 e 12 horas (WANG, X. et al, 2013).

TORRALBA, J, M. et al, utilizou um moinho de alta energia modelo atritor para
o refinamento de gréo e adicdo de Ti, obtendo uma liga mecanica com bons resultados
de resisténcia mecénica em acgos. FENILI, C. P. utilizou o moinho de atrito em duas
etapas para obtengdo de compostos intermetalicos, primeira etapa de moagem a 500rpm
com relacdo de carga de 20:1 durante 20h e segunda etapa a uma rotacdo de 120rpm
com fluxo constante de Argonio por 20h com repouso de 4h para se evitar a oxidagdo
este procedimento se mostrou eficiente na obtengéo de FesAl e NizAl.

2.1.4 Mistura e lubrificaco de poOs-metélicos utilizados na metalurgia do po
convencional

Para se obter boa homogeneidade de particulas em pecas compactadas é
importante a utilizagdo de misturadores e lubrificantes.

A mistura pode ser realizada em equipamentos especificos como misturador
duplo cone, figura 12(b), misturador em V, figura 12(a), e Y (PEASE, 2002). Além dos

misturadores citados o moinho de atrito, mostrou-se eficiente na mistura de Ni-Ti,
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promovendo a homogeneizagdo dos pds tornando mais homogenia a estrutura da peca
sinterizada (KNEWITZ, F. L., 2008).

()

Figura 11 - Misturadores industriais do tipo (a) "V"e (b) Duplo Cone (PEASE, 2002).

A escolha de um lubrificante pode afetar as caracteristicas da peca final. Podem
ser utilizados lubrificantes como: acido estearico, estearato de zinco, estearato de litio e
ceras sintéticas. O lubrificante tem por finalidade a lubrificacdo da mistura facilitando o
processo de compactacdo e extracdo da matriz. Sua concentragdo em peso pode variar
de 0,5% a 1,5%. (CASAGRANDE, J. 2011; SAVI, J. R.. 2011)

O estearato de zinco é utilizado, pois favorece o aumento da densidade do
compactado, boa compressibilidade e facilita a extragdo do compactado, quando
comparado com ceras. No entanto pode apresentar mudancas de coloracgdo superficiais,
formacdo de residuos no forno e contaminacdo por zinco. Uma das principais
caracteristicas dos lubrificantes é o baixo ponto de fusdo, que no estearato de zinco é de

126°C, facilitando sua extragdo durante a sinterizagdo (SAVI, J. R.. 2011).

2.1.5 Compactacédo de p6s-metalicos

A compactacdo é a primeira etapa no processo de consolidacdo da peca, na
metalurgia do pd, onde o pd metalico é submetido a esforcos de compactacdo. Nesta
etapa é possivel fornecer adequadamente a peca densidade a verde e forma bem
definida. Além da resisténcia a verde, a porosidade final da peca pode ser afetada pelo
processo de compactacdo (CHIAVERINI, 2001; TADDEI, E. B 2007; FERNANDES,
B. B. 2010).
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FOJT, J. et al. 2013, realizaram estudos sobre o efeito da porosidade da liga Ti-
39Nb submetida a meios corrosivos equivalentes ao fluido corporal. As pegas com
percentual inferior a 15% obtiveram resultados similares a pecas com maxima
compactacdo, com pouca ocorréncia de 6xidos. Pecas com porosidade maior que 15%
tiveram o efeito de corrosdo aumentado. Além de afetar a resisténcia a corrosdo o
aumento da porosidade acarreta em reducdo da resisténcia mecéanica e do médulo de
elasticidade. (LI, B.Q. et al. 2013).

Para a compactacdo sdo empregados varios tipos de ferramentas (Matriz),
compactacdo isostatica e compactacdo em matriz rigida (compactagdo a frio ou a
quente), compactacao por laminacédo, extrusdao de pos-metalicos e forjamento de pds. A
compactacao, na maioria dos casos, ocorre em matriz rigida com a aplicacdo de alta
pressdo. Para o titanio puro pode chegar a 400 MPa, no entanto alguns processos para a
obtencé&o de filtros ou para osteointegracdo se utilizam baixa presséo, aproximadamente
80 MPa. A escolha da pressdo de compactacdo depende das caracteristicas do po e das
caracteristicas finais da peca (FERREIRA, J. M. G. C. 2002; FERNANDES, B. B.
2010; CASAGRANDE, J. 2011; FENILI, C. P. 2013).

A compactacdo em um processo de compressdo em matriz rigida pode ser
realizada utilizando ferramentas de acdo simples, acdo dupla, matriz flutuante e
maltiplos pungGes com matriz estacionaria. (FERREIRA, J. M. G. C. 2002; TADDEI,
E. B 2007; FERNANDES, B. B. 2010; CASAGRANDE, J. 2011; FENILI, C. P. 2013).

2.1.6 Ferramenta de compactacgdo para metalurgia do po

Como citado anteriormente varios sao os sistemas de compactacao utilizados na
metalurgia do po, neste capitulo sera descrito algumas das ferramentas. Na sequencia de
compactacdo apresentados nas figuras 12, 13 e 14 as etapas: 1 correspondem a
alimentacdo da matriz; 2 compactacdo conforme cada ferramenta; 3 extracdo da peca
executada pelo puncao inferior.

A ferramenta de acdo simples, figura 12, somente 0 pungao superior se move,
compactando o pd, o puncdo inferior e a matriz permanecem imoveis, somente
resistindo ao esforco gerado pelo puncao superior, em alguns casos o puncgéo inferior é
responsavel pela extracdo da peca (FERREIRA, J. M. G. C. 2002).
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Figura 12 - Sequéncia de compactacdo a frio ferramenta simples(FERREIRA, J. M. G. C. 2002).

Para a compactacdo em ferramenta de dupla acdo, figura 13, o diferencial esta no
segundo passo, onde os dois punc¢des se movimentam, um contra o outro, onde a matriz
é fixada e os dois puncdes se movem (FERREIRA, J. M. G. C. 2002).

—

1 Z 3

Figura 13 Sequéncia de compactagao a frio ferramenta de dupla acdo (FERREIRA, J. M. G. C. 2002).

A ferramenta flutuante, figura 14, a atuacdo dos puncgbes é semelhante ao da
ferramenta de acdo dupla, o diferencial esta na matriz que é fixada por molas, tornando
a mesma flutuante, a movimentagdo do puncédo inferior somente é realizada quando a
forca de atrito entre as paredes do matriz € maior que a forca exercida pela mola
(FERREIRA, J. M. G. C. 2002).

Figura 14 Sequéncia de compactacdo a frio ferramenta flutuante (FERREIRA, J. M. G. C. 2002).
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A escolha do mecanismo de compactacdo depende do tamanho da peca, do po
metélico e densidade da peca a verde. A ferramenta de acdo simples gera um gradiente
de densidade maior na regido superior, figura 15 (a), que na regido inferior, limitando o
tamanho da peca a ser fabricada.
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Figura 15 - Distribuicdo da densidade no interior de pecas cilindricas compactadas (a) simples e (b) dupla
acdo com matriz fixa (FERREIRA, J. M. G. C. 2002).

Para se obter maior homogeneidade do compactado, a matriz com dupla acéo,
figura 15 (b) e com ferramenta flutuante podem ser utilizadas. A compactacéo de dupla
acdo que utiliza uma matriz flutuante possibilita uma melhor homogeneidade na
densidade. O atrito gerado durante o inicio da compactacdo com a movimentacdo do
puncdo superior causa 0 aumento da pressdo entre 0 pé metalico e a parede interna da
matriz ocasionando a movimentacdo do puncdo e matriz. Tal movimentagdo conjunta
causa 0 aumento da pressdo no puncédo inferior, distribuindo os esforcos entre os
puncdes (FERREIRA, J. M. G. C. 2002).

2.1.7 Compressdo isostatica

O sistema de compactacdo isostatica pode ser realizado independe ou em
conjunto com a matriz rigida. O pé é inserido em um molde flexivel (Borracha, cloreto
de polivinil, etc.), que é selado para evitar a contaminacdo do pd. O conjunto molde e p6
sdo inceridos em um reservatério contento 6leo ou agua e posteriormente submetido a

pressdo, conforme mostrado figura 15.
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Figura 16 - Molde flexivel, utilizado na compactagdo isostatica a frio (BELLINATI, 1999).

Pelo principio de Pascal a presséo é transferida hidrostaticamente para o interior
da camara, distribuindo os esforcos pela superficie da peca. Esta técnica pode ser
realizada em conjunto com a compacta¢do em matriz rigida, onde a forma da peca é
fornecida pelo processo com matriz rigida e posteriormente submetidos a compressao
isostatica (BELLINATI, C. E. 1999; FERREIRA, J. M. G. C. 2002).

O processo isostatico apresenta boa distribuicdo de densidade no entorno da peca
compactada, possibilitando a obtencéo de pecas compridas e finas, devido a distribuicédo
dos esforcos e melhor resisténcia da peca a verde, em relagdo aos outros processos de
compactacdo a frio (BELLINATI, C. E. 1999). MALEK, J et al, 2013 utilizaram a
prensagem isostatica (com pressdo de 400MPa), conformacdo mecanica e tratamento
térmico para obtencdo de arames utilizados em implantes dentarios. Para isso utilizaram

a liga Ti-35.5Nb-5.7Ta, obtendo boa compactacéo sem presenca de porosidade.

2.2 Sinterizacdo na Metalurgia do P6

A sinterizacdo na metalurgia do p6 € o tratamento térmico onde ocorre a
consolidacao entre as particulas, através do processo de difusdo e transporte de massa.

A mesma pode ser realizada abaixo do ponto de fusdo dos poés presentes na peca
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(temperaturas entre 60 a 90% inferiores ao ponto de fusdo) ou com a fusdo de um dos
pés (FERREIRA, J. M. G. C. 2002).

Para a sinterizacdo é importante o controle dos parametros de temperatura,
tempo e atmosfera nos fornos de sinterizacdo, sendo que os fornos elétricos industriais
para sinterizagéo (os mais utilizados) sdo divididos em zonas, onde se destacam as: zona
de queima do ligante e pré-aquecimento, zona de sinterizacdo e zona de tratamento
térmico (FERREIRA, J. M. G. C. 2002).

A zona de queima do ligante é importante para a remocao do ligante, utilizado
na compactagdo e mistura podendo atingir temperaturas de até 600°C. Na zona de pré-
aquecimento e sinterizacdo ocorre a difusdo. O tempo necessario para sinterizacdo e
remocao do ligante deve ser realizado de forma gradual para se evitar o surgimento de
canais, formados durante a saida dos gases (FERREIRA, J. M. G. C. 2002).

Outro fator de extrema importancia é a atmosfera de sinterizacdo, devido a
reatividade gerada pela grande area especifica das particulas. O controle da atmosfera se
faz necessaria durante todo o processo, sendo utilizadas atmosferas do tipo redutoras ou
inertes. Podem ser utilizadas trés formas de controle da atmosfera de sinterizacdo no
forno: de atmosfera controlada, a vacuo e por plasma. Fornos de atmosfera controlada e
a vacuo, utilizam resisténcias elétricas para atingir temperaturas de 1000°C a 1600°C e
longos tempos de sinterizacdo, de 5 a 20 horas (MALEK, J. et al, 2013; WEN, M. et al,
2014).

Forno de sinterizacdo por plasma atinge elevadas temperaturas em curto espaco
de tempo, permitindo maior controle da taxa de aquecimento e resfriamento. WEN, M.
et al, (2014) realizaram estudos com a liga Ti-26Nb-5Ag em diferentes fornos de
sinterizacdo, a vacuo e por plasma, onde os resultados indicaram que a sinterizacéo a
plasma é mais eficiente que a sinterizacdo por forno elétrico a vacuo. No estudo foram
utilizados taxas de aquecimento de 6.000 °C/h, patamar de 1000°C por 1h e taxa de
resfriamento de 2.000°C/h para o forno de plasma.

2.2.1 Mecanismo de sinterizacdo das particulas

A sinterizacdo das particulas pode ocorrer de duas formas: em estado sélido ou
com presenca de fase liquida. Nesta ultima, é utilizado um elemento que apresente
baixo ponto de fusdo favorecendo a sinterizacdo e reduzindo o percentual de

porosidade.
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A sinterizacdo em estado solido consiste em trés etapas, onde inicialmente
ocorre um fluxo difusivo entre as particulas que por sua vez é influenciado pelos
defeitos cristalinos. Esta difusdo é responsavel pela formacdo de um pescoco entre as
particulas, conforme figura 17. ApOs esta interacdo ocorre uma densificacdo deste
pescoco, através da difusdo dos contornos de grdo, redistribuicdo da superficie e difusdo
da rede cristalina (BELLINATI, C. E. 1999; CASAGRANDE, J. 2011).

6: Difusdo na rede
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4: Difusdo através

1

1

do contorno do :
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na superficie
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condensacao g -
1
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1]

5: Difusdo na rede

2: Difusdo na rede

Figura 17 - Esquema representativo da etapa inicial de sinterizagdo em estado solido (BELLINATI,1999).

A etapa intermediaria é observada quando ndo é mais possivel identificar as
particulas, ocorrendo o crescimento dos grdos. Este pode se estender de um poro a
outro, com maior densificagdo do sinterizado (90%) (BELLINATI, C. E. 1999;
CASAGRANDE, J. 2011).

Na ultima etapa, ocorre o isolamento e o arredondamento dos poros, onde estes
podem ser eliminados em processos de sinterizacdo a vacuo. Na sinterizacdo em
atmosfera protetora pode ocorrer o aprisionamento dos gases, caso 0 mesmo ndo seja
difundido na matriz (BELLINATI, C.E. 1999; CASAGRANDE, J. 2011).

LIANG, Y. et al. (2014), realizaram estudos sobre a porosidade na liga TiAl-Nb
obtida pelo processo de metalurgia do p6 variando a temperatura de sinterizagdo, entre
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120 e 1400°C. O estudo concluiu que a formacdo de poros pode ser realizada de duas
formas: (I) a &gua absorvida; (Il) Efeito Kirkendall que ocorre entre Ti solido e Al
solido sendo o H;, gasoso liberado. A porosidade pode apresentar boa absorcdo de
energia e manter a rigidez, entretanto sao prejudiciais por facilitarem oxidacdo em alta

temperatura e em ambientes corrosivos, como o corpo humano (LIANG, Y. et al. 2014).

2.3 Ligas de Titanio

O titdnio metéalico é obtido através do processo Kroll, desenvolvido por William
Justin Kroll em 1940, onde o minério de titanio (Rutilo e llmenita) é reduzido em um
meio rico em Carbono (coque) e posteriormente combinado com Cloro utilizando
destilacdo fracionada. Este processo obtém uma esponja metalica que € processada

mecanicamente e assim se obtém o pé metalico (BELLINATI, C. E. 1999).

O titdnio apresenta baixa densidade p = 4,5 g/cm3, alto ponto de fuséo

(1668°C) excelente resisténcia a corroséo, boa resisténcia a fadiga e alta relagéo entre a
resisténcia mecanica e peso. Por este motivo este metal é utilizado onde se necessita de
alta resisténcia mecanica e baixo peso. Devido as suas propriedades o Ti e suas ligas sdo
empregados na indastria quimica, aeroespacial, esportes de alto rendimento e na
biomedicina, sendo seu inconveniente a dificuldade e o custo de producdo. O Ti €
obtido por fusdo, conformacdo mecénica ou metalurgia do p6 (LAMPMAN, S. 1990;
SANTOS, D.R. et al, 2008; BOTTINO, M. C. 2005).

Segundo a norma ASTM B348-11, as ligas de Ti podem ser divididas em 38
classes, que diferenciam as ligas pelo percentual de ligantes. Além das 38 classes
LAMPMAN, S. , 1990, identificou as ligas pelas fases a e B e sua interagdo. As ligas
com predominéncia da fase o normalmente ndo sofrem processos de tratamento térmico
para aumento da propriedade de resisténcia. Ja a interacdo entre as fases forma a liga
o—fB que tem suas propriedades fortalecidas quando submetidas a processos de
tratamento térmico.

A tabela 02 apresenta alguns elementos estabilizadores de fase do Ti (ASTM,
2012; LAMPMAN, S., 1990; SUN, F. Y. etal, 2011).



37

Tabela 2 - Elementos estabilizadores de fase, nas ligas de Titanio, (LAMPMAN, S. 1990)

Elemento de liga Variagdo % de peso Efeito na estrutura

Aluminio 27 o estabilizador
Estanho 2-6 o estabilizador
Vanadio 2-20 [ estabilizador
Molibdénio 2-20 B estabilizador
Cromo 2-12 [ estabilizador
Cobre 26 B estabilizador

Zirconio 2-8 Fortalecedor da fase a. e

Silicio 0.05a1l Aumento da resisténcia a fluéncia

A liga Ti-6Al-4V, inicialmente desenvolvida como material aerondutico, vem
sendo utilizada em implantes ortopédicos, entretanto o vanadio (V), contido nesta liga,
pode apresentar citotoxidade (WEN, M. et al, 2014). Estudos recentes visam a
substituicdo do V por elementos como o tantalo (Ta), molibdénio (Mo), zircdnio (Zr),
estanho (Sn) e nidbio (Nb), que no caso da liga Ti-6Al-7Nb apresenta propriedades
mecanicas similares a Ti-6Al-4V (XU, L. et al, 2009).

2.3.1 Liga Titanio com Nidbio

A fase 3 que caracteriza a interacdo entre o Ti e 0 Nb é dividida em dois grupos
0s P-—isomorfos e os B-eutetoides. No grupo isomorfo estdo presentes elementos

completamente misciveis na fase f3, tais como molibdénio, vanadio, tantalo e nidbio. O
nidbio apresenta densidade de p =8,57 g/cmg, ponto de fusdo de 2.468°C e assim como

o Ti apresenta biocompatibilidade, tornando possivel a sua utilizacdo como elemento de
liga para obtencéo da fase B-Ti (LAMPMAN, S., 1990; CASAGRANDE, J. 2011).

Na figura 18 esta representado o diagrama de fase do Ti-Nb onde é possivel
observar a mudanca da fase o—Ti (HC - estrutura hexagonal compacta) para a fase p—Ti
(CCC- estrutura cubica corpo centrado) em temperaturas superiores a 882°C, para o Ti
puro. Ao se aumentar a concentracdo de Nb, a temperatura de mudanca da fase é
reduzida, a 25% de Nb 650°C e com 50% de Nb para 550°C, aproximadamente
(DAMON, K. et al, 2013). Ao se aumentar a temperatura, no caso da sinterizacédo de
particulas, aumenta-se a velocidade de difusdo e o tempo de patamar, possibilitando a

completa transformacdo da fase CCC, quando particulas de Nb e ou Ti se difundem.



38

2600

2400 R

2200 Liquido B /

—~ Liguido+[3 | - * i
1800 1 "

o —

L

1600 4572 o
1400 (BTi, Nb

1100°C

Temperatura (°C)

1200

882°C
1000 ., M,

|
800 |\
B00 o) N2

o+ —

"’.'

400 -/ ™~

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
% Nibbio (em peso)

Figura 18 - Diagrama de fase da liga Ti Nb, com indica¢do dos percentuais de 25% e 50% de Nb
utilizados na formulagdo das misturas, e temperatura sinterizacdo de 1100 °C (CASAGRANDE, J. 2011).

2.4 Aplicacbes da liga de Ti-Nb na area biomédica

Devido as suas propriedades como baixo moédulo de elasticidades, boa
resisténcia mecanica, resisténcia a corrosdo e conformabilidade, ligas com propriedades
similares a do 0sso humano, as ligas de Ti vém sendo utilizados em préteses, implantes
dentérios e sistemas de fixacao, figura 19, como principal substituto das ligas contendo
V e Al, e ligas de aco inoxidavel. Outra vantagem, é que as ligas de memoria de forma
produzidas através da liga Ti-Nb s&o livres de niquel (Ni), principal constituintes das
ligas de memoria de forma (TOBE, H. et al. 2012; NIINOMI, M. et al. 2012,
VASILESCU, C. et al. 2012; CHEN, Q. THOUAS, G. A. 2014; TERAYAMA, A. et al.
2012; LEE, Y. et al. 2014; DePuy Synthes Companies, 2015; KACHENKO, S. et al.

2014; BUSCAGLIA, 1995).
v‘ e B w Noo
R 5 2

Figura 19 - Sistema de fixag&o para coluna vertebral, fabricada em Ti puro e Ti-6Al-7Nb (DePuy Synthes
Companies, 2015).
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Visando a remocdo do Aluminio (Al) XU, L. et al, 2009, realizaram testes com
Ti-Nb com concentra¢des de 5%, 10%, 15% e 20% (em peso) de Nb, obtido através do
processo de fundicdo em forno a vacuo. A liga apresentou melhora na resisténcia a
compressdo com 20% de Nb e aumento da dureza com a elevacdo da concentracdo do
Nb, apresentado na Tabela 03. A resisténcia ao desgaste do material, 0 médulo de
elasticidade e a taxa de compressao foram reduzidas com a adigdo do Nb.

Tabela 3 - Desempenho das ligas de Ti-Nb submetidas a compresséo e a desgaste adesivo (XU, L. et al.

2009)
Profundidade
%Nb  HV Gmax (MPa) E (GPa) € (%) de desgaste
(Lm)
5 319 1442 26,7 24,9 5,373
10 333 1423 26 18,3 7,394
15 335 1401 24,5 12,3 10,735
20 341 1522 23,3 14,7 7,312

Em um segundo estudo XU, L. et al, 2013, estudaram as propriedades da liga Ti-
15Mo-xNb, para a obtencéo de fases 3, adicionando os mesmos percentuais de Nb do
estudo anterior, sendo os resultados vistos na tabela 04. Através dos resultados, foi
observado que o aumento da dureza estd diretamente relacionado a resisténcia ao

desgaste, quanto maior a dureza maior a resisténcia ao desgaste.

Tabela 4 - Propriedades da Liga Ti-15Mo-xNb submetidas a compressdo e a desgaste adesivo (XU, L.et

al 2013)

Liga Fase HV Oesc (MPa)
Ti-15Mo-5Nb B 246 473
Ti-15Mo-10Nb B 257 756
Ti-15Mo-15Nb B 235 702
Ti-15Mo-25Nb B 208 710
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3 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo sera descrito o método experimental realizado neste trabalho, a

figura 20 descreve 0 método utilizado no desenvolvimento do trabalho.

Pesagem de 20g Teste de rotagéo Obtencéo de Compactag&o
das misturas, nas de moagem a 500, liga mecanica uniaxial simples
proporgoes: 300 e 200rpm da —>| das misturas em & compactagéo
75%Ti25%Nb e amostra Ti25%Nb moinho atritor isostatica de 09
50%Ti150%Nb pecas por
mistura
— Ensaio de
Compresséo <
| Microdureza Ie—| Ensaios Mec&nicos Ie A4
Sinterizag&o das
| Desgaste adesivo |<— pegas
compactadas,
Resultados e - em atmosfera
Analises controlada a
MEV < 1100°C
. L Caracteristica <
<
Microscopia ptica [~ Microestrutural
|| DRX <

Figura 20 - Diagrama esquematico da metodologia utilizada

3.1 Caracterizagdo da Matéria Prima e Composicdo da Mistura

Fora utilizados no desenvolvimento deste trabalho, os pds de Ti, pureza de
99,9%-peso, fornecedor Sigma Aldrich, forma esférica com tamanho médio de 50um,
figura 21(a), e Nb, pureza de 99%-peso, fornecedor CBMM, formato angular e tamanho
400 pm, figura 21(b), foram misturados em diferentes proporcoes, Ti25%Nb e
Ti50%Nb, atingindo o peso de 20g cada mistura, sendo adicionado 1% de &cido

estedrico como agente para controle do processo.

I - g /() e 5. Ll 3

Date 114 Jul 2014
| Brobe s 500 pA

Signai A= SE1
Mag= 100X

EHT = 27.00 kv
WD = 8.0 mm

g Fedy \
Date :14 Jul 2014 v lﬂ”’“

IProbe = 500 pA unesc

(@) (b)

Figura 21 - Morfologia das particulas de Titanio (a) e de Nidbio (b), como recebidas.

20 pm EHT = 27.00 kv
Wo= 8.0mm

signal A = SE1
Mag = 500X
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3.2 Moagem

As misturas de Ti25%Nb e Ti50%Nb juntamente a 1% de Acido Estearico
foram inseridas, separadamente, em um moinho atritor de alta energia Netzsch, modelo
PEO75, figura 22, juntamente com esferas de Zirconia (tamanho 1,2 - 1,7 mm) na
relacdo em peso de 1:20, respectivamente. O moinho foi adaptado para operar com
atmosfera controlada de Nitrogénio, evitando a oxidacao através de um fluxo continuo.
Ao se iniciar a moagem do material, realizou-se o processo de purga, com a ajuda de
uma bomba para vacuo Prismatec, modelo 131B. Este procedimento foi realizado por 5
minutos antes de cada moagem. Trés rotacdes foram testadas, 200, 300 e 500 rpm, para

identificacdo da melhor condicéo de processamento a ser utilizada no moinho atritor.

Figura 22 - Moinho de alta energia Netzsch modelo PEQ75, com atmosfera controlada, utilizado no
desenvolvimento do trabalho Lafen/UNESC.

Apds a definicdo da rotacdo que apresentou melhor rendimento, sem a
contaminacdo das misturas, as amostras foram moidas por 80 horas com intervalos de
20 horas. Apesar do sistema de refrigeracdo estar em pleno funcionamento, as amostras
foram mantidas em repouso por 2 horas, figura 23, onde somente o fluxo de Nitrogénio

e a refrigeracdo foram mantidas, minimizando possiveis reacdes espontaneas de
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oxidacdo, causadas pelo aquecimento do po. Estes parametros foram baseados nos
trabalhos de ZHURAVLEVA, K.. et al 2013 e FENILI, C.P. 2013.

Moinho de alt ; ] .
enO;:giZ cala —>{ Moagem por 20h }—\I Repouso de 2h H Caracterizagao Difragao de Raio-X ‘

Granulometria

Atingindo 80h de
moagem ?

‘ Compactacéo ‘

Figura 23 - Fluxograma esquematico do processo de moagem utilizado no processamento das misturas de
Ti25%Nb e Ti50%Nb.

Durante cada intervalo de 20h, amostras foram retiradas para identificacdo de
possiveis mudancas de fase, através da difracdo de Raios- X, (Shimadzu modelo
XDR6000) com passo de 2°/min. Amostras de cada tempo foram observadas por MEV
(Microscopio eletrénico de varredura da marca ZEISS) e seu tamanho médio medidos

em um granulémetro a laser da marca Cilas modelo1064.
3.3 Compactacgao

Para compactacdo das misturas de Ti25%Nb e Ti50%Nb, adicionou-se 1% de
Estearato de Zinco como agente lubrificante da compactacdo em cada mistura. Na
compactacao, foram separadas 3g da mistura Ti-Nb, nas diferentes concentracgdes, estas
foram inseridas no interior da matriz de acéo simples, figura 24, que teve seus puncdes e
cavidade previamente lubrificada com estearato de zinco. Nesta primeira etapa de
compactacdo foram aplicadas forgas de compactacdo de 30 KN, que proporcionaram
uma tensdo de compactacdo de 269MPa, garantido uma boa resisténcia a manipulagéo

da peca verde.
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Figura 24 - Matriz utilizada na compactacéo de matriz rigida e acdo simples

A figura 25 mostra a matriz isostatica utilizada nos trabalhos.
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Figura 25 - Matriz isostatica utilizada na Gltima etapa de compactagéo.

Apds a compactacdo simples, as pecas tiveram sua superficie envolvida em
borracha elastomérica, para garantir a distribuicdo dos esforgos sobre toda a superficie
evitando a contaminacdes, e posteriormente inserida na matriz isostatica, figura 25.

Nesta foi aplicada uma forca de 270 kN, gerando uma pressdao de 540MPa. A forga
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exercida sobre a matriz isostatica foi realizada por uma maquina universal de ensaios
mecanicos da marca EMIC modelo 300 kN, obtendo se pecas com diametro de
aproximadamente 10,6 mm, altura de 9,5+0,3 mm e peso de 3,6g. Através deste

procedimento foram obtidas 9 pecas para cada formulagéo.

3.4 Sinterizagao

Para a sinterizacdo das pecas, um forno Mufla da marca Jung, modelo 0913, foi
adaptado para operar em atmosfera controlada, onde as 18 pecas foram inseridas e
aquecidas até a temperatura de 400°C e mantidas por 1h em atmosfera inerte de
Argdnio, para retirada dos acidos e lubrificantes utilizados na moagem e compactacao.
As pecas foram entdo aquecidas até 1100°C, e mantidas por 5h, com base nos estudos
realizados WEN, M. et al, 2014. O resfriamento se deu no préprio forno e a protecdo

gasosa mantida até se atingir temperaturas inferiores a 80°C, figura 26.
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1000

800 -

600 -
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0 T T T T T T T T
10:57 12:09 13:21 14:33 15:45 16:57 18:09 19:21  20:33
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Figura 26 - Curva de sinterizagdo com a temperatura no interior da cdmara de sinterizagéo.

As pecas foram inspecionadas e medidas para avaliagdo do percentual de
retracdo obtendo os valores de densidade. Apds, as amostras foram lixadas (600 mesh)

para eliminar a concavidade formada durante a sinterizacéo, figura 27.
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(@) (b)

Figura 27 - Imagem das amostras apds sinterizacéo, (a) Ti25%Nb e (b) Ti50%Nb.

3.5 Caracterizacao Microestrutural

Dimensionamento as pecas foram preparadas para analise metalografica e
difracdo de raios - X, com auxilio de uma cortadora metalografica (marca Buchler
modelo Isomet 1000). As imagens foram obtidas com auxilio de um microscépio optico
(marca Olympus, modelo BX41RF-Led), para identificacdo de porosidade e da estrutura
formada. O Microscopio Eletronico de Varredura — MEV (marca ZEISS, modelo EVO
MAL10) foi utilizado para observar a interface Ti/Nb (DAMON, K. et al, 2013; WEN,
M. et al, 2014). A difracdo de raios - X foi utilizada para identificar as fases presentes
nas misturas, assim como a possivel mudanca de fase gerada durante a moagem e

sinterizacao.

3.6 Caracterizacdo Mecanica

As propriedades mecanicas de resisténcia a compressdo (o), deformacéo (g) e
modulo de elasticidade (E), foi utilizada na maquina universal de ensaios mecanicos
(marca EMIC, modelo DL10000) com transdutor embutido, onde foram realizado
ensaio em 03 corpos de prova de cada amostra. A dureza foi obtida através de um
microdurdmetro (marca Futuretech, modelo FM-700) (DAMON, K. et al, 2013; WEN,
M. et al, 2014).

Para determinacdo da resisténcia ao desgaste foi utilizada uma maquina de
desgaste pino sob disco, figura 28, onde as amostras sinterizadas foram ensaiadas contra

discos de aco SAE 1045 com dureza média de 45HRC e diametro de 50mm, com carga
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de 70N e percurso de 500 m, velocidade de 0,2 mm/s em temperatura ambiente. A perda
de massas foi obtida através de uma balanga analitica (marca Denver Instrument e
modelo APX200) (LEE, Y.et al. 2014; KACHENKAO, S. et al. 2014).

Figura 28 - Maquina de desgaste triboldgico pino sob disco, utilizada no experimento.



47

4 RESULTADOS EXPERIMENTAIS

Neste capitulo serdo analisados os resultados obtidos nos experimentos

realizados.
4.1 Teste de Rotagdo de Moagem

Os testes de processamento das misturas Ti25%Nb no moinho attritor nas
rotacOes de 500 e 300 rpm, gerou oxidagdo, como pode ser observado nos difratogramas
da figura 29. Cada metal apresenta uma intensidade de pico em determinados angulos,
para o Ti-a, identificado como "1" o0s picos correspondentes a este metal estdo
localizados nos angulos 38°, 41° 54°, 64° e 75° sendo o0s dois picos de maior
intensidade os mais relevantes, a 38° e 41°. No difratograma € possivel observar o
aparecimento de uma fase de Oxido de nidbio “4” nos angulos 37°, 60° e 62°,
demostrando que o processo causou oxidagdo da mistura. Para a amostra submetida a
200 rpm ndo ha formacdo de oxidos e sim a formagdo da fase Ti-B de pequena

intensidade nos angulos 38° 42°, apds 60h de processamento.

| . l . I .
1: Titaniofase a, Card: 44-1294
2: Nidbio, Card: 34-0370

3: Titdniofase 3, Card: 44-1288

4: Oxido de Nidbio, Card: 42-1125

. i " 1 .
—— Ti25Nb_60h_200rpm
—— Ti25Nb_60h_300rpm
— Ti25Nb_60h_500rpm

200 =

Intensidade (CPS)

Angulo (20)

Figura 29 - Difratograma da amostra Ti25%NDb, em diferentes condi¢6es de rotag&o.
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4.2 Obtencéo da liga Mecanica por Moagem de Alta Energia

Com base nos resultados obtidos nas diferentes condi¢6es de rotacédo, foi optado
pelo processamento a 200 rpm, que apresentou melhor rendimento na obtencdo de fase
Ti-B. Os difratogramas da amostra Ti25%Nb gerados nos diferentes tempos podem ser
observados na figura 30. Entre 20 e 40 horas, pode-se observar pouca alteracdo do
difratograma, somente na queda de intensidade dos picos do Ti-a no angulo de 40°, de
aproximadamente 1000 para 600 CPS (Contagens Por Segundo), sendo que esta
condicdo pode estar relacionada a reducdao do tamanho dos cristais. Nos difratogramas
gerados a 60 e 80 horas, ndo ocorreram alteragdes somente a manutencao dos picos com
leve aumento de intensidade dos mesmos.
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Figura 30 - Difratograma comparativo da amostra Ti-25%Nb, apds moagem com intervalos de 20h de
processamento.

Na figura 31 é apresentado o difratograma da mistura Ti50%Nb, antes do
processamento de moagem, onde € possivel identificar a alta intensidade da fase Ti-a na

mistura, no angulo 41°, superior a 2500 CPS. Esta condicdo é semelhante ao da mistura
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Ti20%Nb, sendo que o aumento da concentracdo dos elementos presentes na mistura
nédo afeta a intensidade dos picos obtidos no DRX.
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Figura 31 - Difratograma da amostra Ti50%Nb antes do processamento no moinho de alta energia.

Assim como a mistura Ti25%Nb a mistura Ti50%Nb foi processada a 200 rpm e
os difratogramas obtidos nos intervalos de 20h, nas mesmas condi¢bes da amostra
anterior. Como o observado na figura 32, a mistura apresentou leve alteracdo de
intensidade entre 20 e 40 horas, nos angulos, 56°e 69°, caracteristicos da fase Ti-B. A
fase Ti-B se mantém entre 40 e 60 horas e se intensifica a 80 horas, principalmente no
angulo de 38°. No difratograma é possivel observar a mudanga de parte do Ti-o para Ti-
B principalmente no angulo de 41°, em comparagdo com a figura 31, onde a intensidade
do pico é reduzida de 2500 CPS para aproximadamente 700 CPS. N&o €é possivel
identificar a reducdo de intensidade de pico do Nb, pois os picos coincidem com o do
Ti-B.
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Figura 32 - Difratograma comparativo da mistura Ti-50%Nb apds moagem com intervalos de 20h de
processamento.

Na figura 33 sdo postos os difratogramas da amostra Ti50%Nb, com énfase na
regido de maior intensidade de picos. Entre 35° e 42°, é possivel observar que entre 20 e
60 horas praticamente ndo houve alteracdo na intensidade. Os picos a 38°, pertencentes
ao Nb, Ti-a e Ti—p, e a fase Ti-a, nos angulos de 35° e 41°, apresentaram queda de

intensidade durante todo o processamento.
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Figura 33 - Comparacéo entre os picos de intensidade em diferentes tempos de processamento para a
mistura Ti50%Nb.
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4.3 Caracteristicas das Particulas Obtidas pela Moagem.

O tamanho médio das particulas geradas na moagem, da mistura Ti25%Nb e da

mistura Ti50%Nb estdo dispostos na tabela 5.

Tabela 5 - Granulometria a laser das particulas presentes nas misturas em diferentes tempos de moagem.

t (h) 40 60 80
Tamanho meédio da mistura Ti25%NDb (um) 276,98 1,57 0,96
Tamanho médio da mistura Ti50%NDb (um) 31,14 268,39 132,75

Na mistura Ti25%Nb é possivel observar que houve grande reducdo do tamanho

das particulas, sendo que ap6s 80h a mistura apresentou tamanho médio de 0,96 pum,
demonstrando grande reducdo do tamanho das particulas entre 40 e 80h.
A amostra Ti50%Nb obteve uma resposta contraria, com aumento do tamanho médio
das particulas. Em 40 horas pode-se observar redugdo do tamanho das particulas de Nb,
entre 40 e 60 horas ocorreu a aglomeracdo e solda fria, este responsavel pela difuséo
entre Nb e o Ti, possibilitando a formacdo da fase Ti-fB. Entre 60 e 80 horas, esta
condicéo se intensifica fator este observado no difratograma da figura 32.

A morfologia das particulas foi obtido com o auxilio do MEV apds 40, 60 e 80h
de moagem. Observa-se nas areas circuladas das figuras 34 e 35, que as particulas
apresentam formato nodular e granular decorrentes do processo de moagem a que foram

submetidas.
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(c) (d)
Figura 34 - MEV das misturas: (a) Ti-25%Nb 40h; (b) Ti-50%Nb 40 h, (c) .Ti-25%Nb 60h; (d) Ti-
50%Nb 60 h

EHT = 27.00 kv Signal A = SE1 14 Jul 2014 v 100um EHT = 27.00 kv Signal A= SE1 Date :14 Jul 2014
W= 70mm Mog= 100X I Probe = 500 pA unese H WD = 7.6mm Mag= 100X I Probe = 500 pA unesc

(a) (b)
Figura 35 - MEV das misturas com 80 horas de moagem (a) Ti-25%Nb; (b) Ti-50%Nb.

A partir das analises do MEV verificou-se a aglomeracao de particulas, figura
36, sendo possivel observar a aglomeracdo de pequenas particulas, que na mistura Ti-

50%Nb possuem maior interacdo que a mistura Ti-25%Nb.
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Signal A= SE1 Date 114 Jul 2014
unesc W = 7.5 mm Mag= 10.00KX IProba = 500 pA
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Figura 36 - Amostras com particulas aglomeradas das misturas com 80 horas de moagem (a) Ti-25%Nb;
(b) Ti-50%Nb.
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Apo6s a caracterizacdo por DRX das amostras as mesmas foram compactadas

conforme procedimento e as dimensfes dos corpos de prova verde estdo dispostas na
tabela 06.

Tabela 6 - Dimensdes das amostras verdes apds compactacdo

Amostra Ti25%Nb Ti50%Nb
@ (mm) 10,7 10,7
h (mm) 10,1 £0,2 8,9 +0,2
m (g) 36+0,1 3,6+£0,1

4.4 Caracterizacdo Microestrutural

Ap0s caracterizacdo das misturas processadas as mesmas foram, compactadas e
sinterizadas, conforme procedimento experimental. As dimensdes das amostras
sinterizadas estdo apresentadas na tabela 7, sendo possivel observar que as o ganho de
massa e a reducdo da variagdo do volume.

Tabela 7 - Dimensfes média dos corpos de prova apo6s sinterizacao.

Amostra Ti25%Nb Ti50%NDb

@ (mm) 10,62+0,05 10,6

h (mm) 9,92+0,3 8,8 0,3
m (g) 3,7+0,1 3,6 £0,1

AVIV (%) 2,5 1,3
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Um corpo de prova de cada amostra foi cortado no sentido transversal e
preparado para analise metalografica. As imagens metalograficas apresentam as
camadas de Oxido superficial assim como a deformagdo causada pelo sentido de
compactacao e o atrito entre as paredes da matriz e p6 metalico, figuras 37 (a) e 38 (a).
O centro das amostras apresentou uma estrutura homogénea, com distribuicdo das
particulas de Nb e Ti e presenca de porosidade, conforme pode ser observado nas
figuras 37 (b) e 38 (b).

(a) (b)

Figura 37 - Microscopia Gtica, sem ataque quimico, da amostra sinterizada Ti25%Nb, em (a) borda da
amostra com presenca de 6xido e o sentido de aplicacdo da forca de compactacao e (b) regido central da
amostra, regido branca identificada como Ti, regides cinza de Nb e areas pretas sdo identificadas como
porosidade.

Figura 38 - Microscopia Gtica, sem ataque quimico, da amostra sinterizadaTi50%Nb, em (a) borda da
amostra com presenga de 6xido e o sentido de aplicacdo da forgca de compactacéo e (b) regido central da
amostra, regido branca identificada como Ti, regifes cinza de Nb e areas pretas apresentam porosidade.
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O aumento no percentual de Nb causou reducdo da camada oxidada e da

porosidade, conforme pode ser observado na tabela 8, sendo que a linha paralela de

compactacdo da amostra Ti50%Nb é mais visivel no centro do corpo de prova, com
maior alongamento das particulas de Nb.

Tabela 8: Camada oxidada e porosidade das amostras sinterizadas

Espessura da camada de Porosidade (%)
oxido (um)
Ti25%Nb 350 - 600 34-35
Ti50%Nb 150 - 200 30-32

Os difratogramas obtidos nas amostras ap0s a sinterizacdo, figura 39,

identificam a camada superficial oxidada como sendo oxido de Titanio, contaminacao

gerada durante a sinterizacdo, por estar presente na superficie das amostras, este

justifica 0 aumento de tamanho e ganho de massa dos corpos de prova.

Na amostra Ti25%Nb (a) é possivel observar que ocorreu aumento da

intensidade de pico do Ti-a, angulo de 40°, demonstrando que a sinterizagdo causou

interacdo entre as particulas de Ti-a, aumento do tamanho dos picos. A amostra

Ti50%Nb (b) ndo apresentou alteracfes nos picos de Ti-p angulo de 38°, mantendo as

caracteristicas obtidas no processo de moagem mecanica.
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Figura 39 - Difratograma das amostras (a) Ti25%Nb ap6s a sinterizacdo, (b) Ti50%Nb apds a
sinterizagdo.

4.5 Caracteristicas Mecanicas das Amostras Sinterizadas

Como observado nas imagens metalograficas, figuras 37 e 38, as amostras
apresentam boa interacdo superficial, entretanto a presenca de porosidade afeta as
propriedades mecanicas das amostras.

As medidas de microdureza Vickers foram realizadas diretamente sobre as
particulas de Ti e Nb, tabela 9. Como o esperado, as particulas de Nb apresentam a
menor dureza que as particulas de Ti, por este motivo nas imagens metalogréficas as
particulas de Nb se mostram mais alongadas pelo efeito da deformacdo gerada na
compactacao. Apesar da grande dispersao das durezas obtidas no Ti é possivel observar

uma tendéncia a reducdo desta com o acréscimo do percentual de Nb.

Tabela 9 - Microdureza dureza Vickers das amostras sinterizadas

Ti25%NDb Ti50%NDb
Nb 54,316 HV 51,53 HV
Ti 502,9+218,9 HV 303,1+120,2 HV

As propriedades de resisténcia mecanicas obtidas nas pecas sinterizadas, tabela
10, apresentam menor resisténcia que ligas de Ti-Nb obtidas por fusdo, conforme dados
apresentados na tabela 3, em um comparativo com trabalho desenvolvido por XU, L. et
al. (2013) sendo possivel observar que em ambas as situacfes a adicdo de Nb causa o

aumento da resisténcia a compressao e reducao do modulo de elasticidade.
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Tabela 10 - Resultados médios de Tensdo Maxima, Mddulo de Elasticidade e Deformacéao na forca
maxima para as amostras submetidas ao ensaio de compresséo.

x L. Modulo de Deformacéo
Tensdo Maxima .. . ~
(MPa) Elasticidade relativa na Tensdo
(GPa) Maxima (%)

Ti25%Nb 150,7+43,3 2,99+0,83 7,5+0,3
Ti50%Nb 198,7+37,1 2,06+0,47 13+2,2

Os gréficos de Tensdo X Deformacédo das amostras ensaiadas estdo apresentados
nas figuras 40 e 41. As porosidades presentes nas amostras tornaram os resultados de
resisténcia mecanica mais dispersos, entretanto observa-se que o acréscimo do
percentual de Nb afeta as propriedades de resisténcia & compressdo, deformacgéo
maxima e mddulo de elasticidade dos corpos de prova.

A amostra Ti25%Nb apresentou menor deformacéo e resisténcia a compressao e
maior modulo de elasticidade em comparacdo com a amostra Ti50%Nb. Os valores da
resisténcia e de deformagéo foram afetados pelo maior percentual de porosidade e pela
maior camada de O0xido gerado na superficie da amostra, somados com o percentual de

Nb causaram uma maior dispersédo dos resultados.
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Figura 40 - Curva Tensdo X Deformacdo da amostra Ti25%Nb submetida ao ensaio de compresséo.
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Assim como a amostra Ti25%Nb a amostra Ti50%Nb foi afetada pela presenca
da camada de Oxido e pela porosidade, entretanto o aumento do percentual de Nb
atenuando estes efeitos.

O Nb permitiu maior deformacdo da amostra durante a compressdo dos corpos
de prova e por sua vez a propagacdo de trinca entre os poros foi minimizada pelo
alongamento das particulas de Nb geradas durante a fase de compactacdo. A
transferéncia dos esforcos entre as particulas no sentido perpendicular os esforgcos de
compressdo foram absorvidos pelas particulas de Nb que atuaram como fibras

aumentando a resisténcia.

Amostra Ti50%Nb
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Figura 41 - Curva Tensdo deformacdo da amostra Ti50%Nb submetida ao ensaio de compresséo.

O ensaio de desgaste adesivo de pino sob disco forneceu os esforgos mecanicos
gerados durante o desgaste, figura 42, na area de contato entre as amostras e 0s discos
de aco.

A curva de Forga X Tempo para a Amostra Ti25%Nb, figura 42(a), demonstra
certa linearidade no esforco, entre 22N, coeficiente de atrito igual a pgin= 0,31 e
vibracGes de pequenas amplitudes que causam baixos picos de esforcos que logo se
dissipam com quedas abaixo dos 15N e voltam a se intensificar estas com tendéncia a
aumento dos esforgos mecénicos entre 2000 e 2500 segundos.

Para a amostra de Ti50%Nb, figura 42 (b), a curva Forga X Tempo apresenta um

aumento significativo no inicio do desgaste, causado pelo atrito inicial préximos de 12N
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, coeficiente de atrito Hes=0,16N, seguido de uma queda de esforcos, proximos de 9N,
coeficiente de atrito pgin=0,13N. Estes esfor¢os sao intensificados novamente, proximos
dos 500 segundos, até atingirem 10N onde praticamente ndo ha grande variacdo dos
esforcos. Assim como a amostra Ti25%Nb a amostra Ti50%Nb também apresenta picos

seguidos de quedas nos esforgos.
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Figura 42 - Gréfico de ForgaXTempo de desgaste das amostras (a) Ti25%Nb e (b) Ti50%Nb.

Nas imagens obtidas por MEV, figura 43, observa - se as linhas de deformagéo
gerada pelo desgaste e o desprendimento de particulas. A amostra Ti25%Nb, figura 43
(a), apresenta um desgaste mais limpo quase sem presenca de particulas presas ao corpo
de prova, gerada pela grande deformacéo na superficie possivelmente dos grdos de Nb,

por serem mais ducteis.



60

20kV X200 100um 0000 Senai 20kV X200 100pm 0000 Senai
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Figura 43 — Imagens do MEV das amostras Ti25%Nb (a) e da amostra Ti50%Nb (b) apds o processo de
desgaste.

A amostra Ti50%Nb, figura 43 (b), apresentou maior quantidade de particulas,
que predominantemente sdo de Ti, por serem mais fragil. Na amostra Ti50%Nb a
presenca de particulas é mais evidente devido adesdo das mesmas nas particulas de Nb

que por sua vez estdo em maior quantidade do que na amostra Ti25%Nb.
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5 DISCUSSOES DOS RESULTADOS

E possivel observar nos difratogramas que a velocidade de moagem esta ligada
aos resultados de mudancas de fase, as velocidades de 300 e 500 rpm tornando a
moagem mais eficiéncia com reducdo do tamanho das particulas. Particulas com
tamanho reduzido tendem a ser mais reativas, gerando éxido. Este ficou evidenciado
nos diagramas de fase da amostra Ti25%Nb submetida a 300 e 500 rpm, onde
ocorreram a formacéo do 6xido de Nb e eventual combustdo da mistura ao ser removida
do interior do equipamento.

A velocidade de moagem e o tempo de moagem tem acdo importante na
formacéo de ligas mecanicas, onde a escolha da velocidade de 200 rpm com intervalos
de moagem de 20h possibilitou a mudanca da fase Ti-o para Ti-p em temperatura
ambiente, observado no difratograma das amostras com a reducdo de intensidade do
pico no angulo de 41° (Ti-o) e aumento do pico no angulo de 38° (Ti-B). A mudanca de
fase foi causada pela difusdo entre as particulas de Ti e Nb, favorecida pela diferenca na
dureza das particulas, reduzindo a tempera de transicao da fase o. para a fase  no Ti. A
difusdo, observada pela mudanca de fase, foi acelerada apds 60h de moagem na amostra
Ti50%Nb, seguida pela reducdo da fase Ti-o. e surgimento da fase Ti-B. A amostra
Ti25%Nb teve somente a reducédo de intensidade de pico do Ti-a, ndo sendo observada,
por DRX a mudanca de fase as 80h. A maior concentracdo de particulas de Nb
favoreceu a mudanca da fase Ti-a, por este motivo a amostra com teor de 25% de Nb
ndo apresentou mudanca de fase ap6s 80h de moagem.

As duas etapas de compactagdo, de acdo simples e isostatica, possibilitaram a
compactacdo do po a pressdes de 540 MPa, sem o surgimento de delaminagBes nas
pecas. Este efeito foi observado ao se aplicar uma pressdo superior a 300 MPa na
prensagem de acdo simples. Apesar da boa resisténcia a verde a diferenca de
compactacao entre as extremidades da peca, gerada na primeira etapa de compactagéo
ndo foi eliminado na compactacdo isostatica, este ficou evidenciado nas imagens
metalograficas. As particulas de Nb, ap6s a moagem, apresentaram um formato
alongado, que durante a compactacdo sofreram orientagdo. Na borda das pecas as
particulas se orientaram no sentido da forca aplicada, efeito este causado pelo atrito
entre as particulas e a parede da matriz. O centro das pecas apresentaram orientacdes

nas particulas de Nb no sentido transversal ao esforco de compactacdo. O efeito de
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orientacdo das particulas ndo foi observado no Ti, este efeito ndo foi observado, pois as
particulas de Ti, por serem mais duras e frageis, ndo apresentaram um formato alongado
ndo sendo evidente a sua orientacdo. A orientacdo das particulas de Nb teve um efeito
de barreira no avanco da oxidacdo, a amostra com percentual de 50%Nb teve uma
menor camada de 6xido que a amostra com 25%Nb.

Na etapa de sinterizacdo ocorreu a formacdo de d6xidos de Ti, identificado no
difratograma da figura 39, este efeito foi causado pela contaminacdo presente no gas de
protecdo. E possivel observar nas imagens metalograficas que o 6xido esta presente na
superficie da amostra e ndo no centro da mesma, além da contaminacédo a sinterizacao
n&o eliminou a porosidade, (de 30 a 35%). A porosidade ndo pode ser considerada como
critica, pois € importante nos efeitos de osteointegracdo. A sinterizacdo causou reducéo
nas dimensdes dos corpos de prova da amostra Ti50%Nb, este efeito é esperado e causa
a reducéo dos poros, entretanto esperava-se a redugdo da massa, este ndo foi observado,
possivelmente pelo ganho gerado pela formacdo do Oxido. A amostra Ti25%Nb, nas
dimensGes, teve efeito contrario a amostra Ti50%Nb isto fica evidente pela expanséo
gerada polo 6xido, muito maior nesta amostra.

Os efeitos causados na compactacao e na sinterizagdo sao mais evidentes quando
analisados os resultados dos ensaios mecéanicos. O tamanho das particulas assim como a
temperatura ndo favoreceu a difusdo, que pode ser observado no formato dos poros,
temperatura e tempos ideais formariam poros arredondados. O formato angular dos
poros favorece a propagacao de trincas reduzindo a omax. € aumentando a disperséo dos
resultados, neste ponto o trabalho se distingue dos demais, XU, L. et al 2009; XU, L. et
al 2013, TERAYAMA, A. et al 2013; TOBE, H. et al 2012, que obtiveram bons
resultados de compactacéo, até 98% de densificacéo, e de resisténcia mecanica, mesmo
em baixas temperaturas, TOBE, H. et al 2012, omax = 200MPa a -20°C. O mddulo de
elasticidade apresentou a mesma tendéncia que os trabalhos desenvolvidos por XU, L.
et al 2009; XU, L. et al 2013, onde o acréscimo do percentual de Nb reduziu 0 médulo
de elasticidade e aumentou o alongamento antes da fratura. Estes resultados podem ser
atribuidos as particulas alongadas de Nb, que suportaram parte da deformacdo, ja que as
particulas de Ti sdo mais frageis.

No ensaio de desgaste a amostras Ti25%Nb apresentou um maior coeficiente de
atrito dindmico que a amostra Ti50%Nb, que por sua vez apresentou um coeficiente de
atrito estatico maior que o dindmico. Através das imagens obtidas por MEV é possivel
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observar, mais claramente, as linhas de desgaste da amostra Ti25%Nb que na amostra
Ti50%Nb que por sua vez apresentou maior numero de particulas encrostadas em sua
superficie. O encrostamento foi maior na amostra Ti50%Nb devido ao maior numero de
particulas de Nb, que por serem menos duras permitiram o encrostamento das particulas
de Ti, este efeito reduziu o atrito gerado pela amostra e o disco de desgaste, reduzindo o
coeficiente de atrito dindmico.

Os picos de esforcos encontrados na figura 42 podem estar relacionados ao
desprendimento de particulas de Ti, que ao se fragmentarem reduzem os esforgos, mas
logo sdo encrostados nas particulas de Nb que se deformam e causam novo aumento do
esforgo. A tendéncia de aumento dos esforgos na amostra Ti25%Nb entre 2000 e 2500
segundos pode estar relacionado a deformacdo das particulas de Nb que se unem
aumentando a area superficial das particulas, causando um aumentando no esfor¢o. O
aumento dos esforgos na amostra Ti50%Nb n&o foi observado devido ao recobrimento
das particulas de Nb pelas particulas de Ti, apesar de estarem em menor quantidade,
demostrando que o aumento de Nb fragilizou as particulas de Ti e reduziram a interagdo

entre as particulas de Ti durante a sinterizacao.
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6 CONCLUSAO

O trabalho demostrou que é possivel a obtencdo de uma liga mecanica de Ti e
Nb em um moinho atritor, entretanto sdo necessarias condi¢fes favordveis, como a
rotagdo de 200 rpm, tempos de 80 horas em atmosfera inerte empregando lubrificantes
como o acido estearico. Além das condi¢cdes de moagem o percentual de Nb é fator
decisivo para a formacéo da fase 3 no Ti, sendo que a amostra com teor de 25% de Nb
ndo apresentou fase B, nas condi¢bes empregadas. Velocidades de moagem maiores se
mostraram ineficientes, pois aceleraram o processo de oxidacdo das amostras.

A utilizacdo de uma ferramenta de acdo simples na compactacdo causou
diferentes gradientes de compactacdo, mesmo com a posterior compactagdo isostatica.
A compactacdo a uma pressao de 540 MPa proporcionou boa resisténcia verde e
porosidade, gerando deformacdo das particulas de Nb que na amostra Ti50%Nb
elevaram a resisténcia mecanica.

O processo de sinterizagdo apresentou falhas, pois possibilitou a oxidagéo das
amostras, entretanto houve a eliminacdo dos agentes de lubrificacdo utilizados na
moagem e na compactacdo, as particulas apresentaram certa difusdo, entretanto néo foi
possivel observar o aumento da fase 3, gerada na moagem da liga Ti50%Nb. Apesar da
oxidacéo é possivel observar que o aumento do percentual de Nb reduziu o avango da
camada oxidada no Ti.

Nos ensaios de compressdo das amostras sinterizadas, estas apresentaram baixa
resisténcia mecanica, em comparativo com 0s artigos que utilizaram o processo de
fusdo, entretanto algumas propriedades foram alteradas com o aumento do percentual de
Nb, como a resisténcia a compressdo, a deformacdo. O coeficiente de atrito foi
minimizado pelo desprendimento de particulas.

A utilizacdo destas amostras como pecas para implantes mostraram-se
impropria, devido a baixa resisténcia, baixo modulo de elasticidade e contaminagéo por
oxidos, para sua utilizacdo sera necessario maior refino dos grdos e reducdo da

porosidade através de um processo de compactacéo e sinterizacdo mais eficiente.



7 SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

Como sugestédo para trabalhos futuros temos:

Realizar moagem do p6 metalico de forma separada.

Maior presséo de compactacao;
Maior temperatura de sinterizacao;

Fabricacdo de pecas e implantes em ratos.
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