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RESUMO

O objetivo do presente trabalho foi estudar o efeito da adi¢do de 35% de niobio na liga Ti-
6A1-4V (Ti64) em relagdo a microestrutura e propriedades mecanicas. As ligas Ti64 e
Ti64+35Nb foram obtidas por fusdo em forno a arco equipado com atmosfera controlada. A
caracteriza¢do microestrutural foi realizada por microscopia eletronica de varredura e
difragdo de raios-X. A caracterizagdo mecdnica foi realizada por medidas de microdureza
Vickers e ensaios de de compressdo a frio. Na liga Ti64 quando solidificada em molde de
cobre, verificou-se a formagdo de martensita hexagonal-o.” na forma acicular e na liga
Ti64+35Nb houve a formagdo de dendritas de fase . Em relagdo a liga Ti64 a liga com
niobio (Ti64+35Nb) apresentou uma reducdio de ~40%, ~27%, e ~47% na microdureza
Vickers, modulo de elasticidade, e limite de escoamento compressivo, respetivamente.
Também se observou melhorias na resisténcia corrosiva devido a adi¢do de niobio.
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INTRODUCAO

A producao de componentes de titdnio altamente complexos ¢ de grande interesse para
aplicagdes estruturais (automotivas e aeroespaciais) e biocompativeis. As propriedades
mecanicas da liga Ti-6Al-4V, também, sdo afetadas pela quantidade relativa e o arranjo das
fases a, B e o’. Essa liga pode apresentar diferentes morfologias, como a microestrutura
equiaxial, lamelar ou em agulhas (V. No entanto, a liga de titAnio comercial Ti-6Al-4V do tipo
o + B, em aplicagdes aeroespaciais (em motores de turbina a gas) ¢ limitado acima da
temperatura de 300 °C®. A liga também exibe modulos de elasticidade relativamente
elevados, o que nem sempre sdo desejaveis para o biomaterial estrutural®. Entretanto, uma
modificacdo microestrutural da liga do tipo a + P para ligas do tipo B, por adi¢do de
elementos de liga, ou por tratamentos térmicos de solubilizagdo combinado a resfriamentos
relativamente répidos, podem levar a mudancas nas propriedades mecanicas, com baixa
resisténcia mecéanica e baixo modulo de elasticidade. No entanto, tratamentos térmicos de
envelhecimento em temperaturas relativamente altas podem levar a precipitacdo da fase-a,
finamente dispersa em matriz 3, com possiveis melhorias na resisténcia mecanica®>.



O presente trabalho propde o desenvolvimento de uma nova liga de titdnio por adi¢do do
elemento nidbio na liga comercial Ti-6Al-4V, a fim de estudar os efeitos do Nb na
microestrutura e propriedades mecénicas na liga Ti-6Al-4V quando solidificados em molde
cilindrico de cobre e por tratamento térmico de recozimento. Na literatura ndo existem
trabalhos disponiveis sobre a liga Ti-6Al-4V+35Nb o que visa contribuir mais na avaliagdo
microestrutural € mecénica de ligas a base de Titanio.

MATERIAIS E METODOS

O material de partida foi um bloco metalico da liga Ti-6Al1-4V na condi¢ao recozida de grade
5 e nidbio elementar refinado por feixe eletronico com 99,9 % de pureza. Blocos de Ti-6Al-
4V + Nb, foram fundidos em forno a arco voltaico em atmosfera de argonio. O metal liquido
fundido foi vazado no interior do molde de cobre com forma cilindrica de 5,0 mm de
diametro. Parte das amostras fundidas sofreram tratamento térmico de recozimento com
controle de temperatura por termopar tipo K em atmosfera do meio ambiente. O recozimento
foi realizado em 500 °C/40 min (campo de mistura de fases a + 3, considerando o diagrama
de fases do sistema Ti-Nb) e depois retirado e resfriado em dgua até temperatura ambiente.
Apos lixamento e polimento padronizado foi realizado um ataque quimico com reagente Kroll
(6ml de HNOs3, 3 ml de HF e 91 ml de 4gua destilada) por um tempo de 5 minutos.
Posteriormente, foi realizada a caracterizagdo microestrutural em microscopio eletronico de
varredura compacto (JEOL - JSM-6010) equipado com espectrometria de energia dispersiva
(EDS), e por difratometro de raios-X da Bruker (D8-Focus) com radiagdo de Cu-Ka, tensao
de 40 kV e corrente de 40 mA na faixa angular de 30 a 85° (26). A caracterizagdo mecanica
foi realizada por medidas de microdureza Vickers (ASTM E92:2003) em equipamento
Vickers Equilam (HSV-100) usando uma carga de impressdo de 1 kgf por 15 segundos. As
medidas de dureza foram realizadas em sec¢Oes transversais da amostra cilindrica. Cada valor
médio de dureza corresponde a um total de 6 medidas. Os ensaios de compressdo a
temperatura ambiente foram realizados em maquina universal (Instron 3369) com velocidade
da travessa de 0,5 mm/min, em amostras cilindricas de 7 mm de altura. O modulo de
elasticidade foi obtido em nanodurémetro (Nanoindentation Tester NHT?-Anton Paar) com
indentador tipo Berkovich com carga méaxima de 100 mN, utilizando a equagao 1.
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onde, Es, E; e E; sdo os modulos de elasticidade; da amostra, reduzido, e do indentador, vs € vi
sdo o coeficiente de Poisson da amostra e do indentador, respectivamente. Neste trabalho foi
utilizado: E; = 114GPae v; = 0,07,

A resisténcia corrosiva foi avaliada por ensaios eletroquimicos de polarizagdo potencio-
dindmica em potenciostato (Aultolab, modelo M101) com célula convencional de 3 eletrodos
(de referéncia Ag/AgCl, contraeletrodo de fio de platina e de trabalho) em solug¢do tampao de
de fosfato (PBS). A taxa de varredura foi de 1 mV/s, potencial de -250 mV at¢ 2V.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os lingotes cilindricos obtidos a partir do processo de fusdo em forno a arco voltaico e
solidificado em molde de cobre foi avaliada em relacdo & composi¢do quimica por analise de
espectrometria de energia dispersiva (EDS-MEV), os quais sdo apresentados na tabela 1. Os
resultados sugerem que o processo de preparacdo de amostras foi bastante eficiente, 2 medida
que os valores medidos por EDS/MEV sao bastante proximos as composi¢des nominais.



Tabela 1: Composi¢do quimica das ligas experimentais de Ti-Al-V-Nb obtidos por EDS-MEV.

Li Composicao Nominal (%ep) Composicio EDS-MEV (%p)
Identificacio &a Ti Al V Nb Ti Al V  Nb
Ti64-SR Ti-6Al-4V 90,0 6,0 4,0 -- 90,0 5,6 44 --
Ti64-35Nb-SR Ti-6A1-4V-35Nb 585 39 2,6 350 554 4,0 3,0 37,6

Na Fig.1(a) observa-se uma micrografia tipica da regido central da amostra cilindrica,
mostrando uma estrutura martensitica-a” com morfologia acicular (ou ripas) com contraste
claro a cinza na liga Ti-6Al-4V (Ti64-SR), quando resfriada em molde de cobre. A formagao
da martensita ocorre por transformacao nao difusional, onde hd movimento cooperativo dos
atomos e a fase formada ¢ quimicamente idéntica a fase parental. A martensita acicular se
forma preferencialmente em contornos de grio da fase P, e cresce para dentro do grao'”. Com
a reducdo da temperatura, a martensita acicular, também, precipita e cresce desde interfaces
de martensita ou desde precipitados até uma temperatura de fim de transformacdo da
martensitica, acima da temperatura ambiente para a liga Ti-6Al-4V, quando resfriados
rapidamente. Nessa transformacdo a fase B ¢ transformada em martensita, o', € pequenas
quantidades da fase B permanece como fase Bresidual, Essa fase remanescente exibe contraste
escuro € encontra-se em contornos de grao e entre as fases aciculares de martensita-a’, tal
como observado na Fig.1(a).

Figura 1. Micrografias MEV, (a) liga Ti64-SR regido central, (b, c) liga Ti64-35Nb-SR regido da
borda e central, respectivamente, e (d) liga Ti64-35Nb-500 °C regido central.

A liga Ti64-35Nb-SR, solidificada rapidamente em molde cobre exibe estruturas dendriticas
refinadas na borda da amostra (Fig. 1.b) e dendritas grosseiras na regido do centro da amostra
cilindrica (Fig. 1.c). Sugerindo uma maior taxa de resfriamento na borda da amostra. Além
das dendritas de contraste cinza-claro se observa uma regido interdendritica de contraste-cinza
escuro, sugerindo a formacao de duas fases. Uma anélise de EDS-MEV indica que a regido
interdendritica exibe uma composi¢do variada; 58,3-53,2Ti-30,2-32,4Nb-7,8-10,4V-3,7-4,0
Al (%p), entretanto, também as dendritas exibem uma composi¢do variada: 50-49Ti-40,7-
42,1Nb-5,4-5,1V-3,9-3,8Al. Ou seja, a regido interdendritica ¢ rica em Ti e V e as dendritas
sdo ricas em Nb. Na amostra Ti64-35Nb-500°C, recozida (Fig. 1.d), observa-se uma estrutura



quase similar a amostra Ti64-35Nb-SR. Observa-se que em ambas as amostras a regiao
dendritica e interdendritica possuem suficiente teor de elementos estabilizadores da fase 3.

O padrao de DRX da amostra Ti64-SR (Fig. 4) confirma a presenca predominante de
martensita-o.’com estrutura hexagonal. Os picos da martensita-a” coincidem com os picos da
fase Ti-a, devido ao fato de que a estrutura cristalina da fase Ti-a, e, martensita-o’, exibem
constantes reticulares semelhantes®. A martensita-o” é acompanhada de picos muito
pequenos da fase retida 8 nos angulos 26; 39,45; 55,7 e 71,0°, evidenciando que a fase 3 nao
se transforma completamente em fase o ou a’. O padrdo DRX das amostras Ti64-35Nb-SR e
Ti64-35Nb-500°C mostram picos apenas a fase B, o que ¢ associado ao elevado teor de
elementos estabilizadores (Nb e V). Sugerindo, também que a fase primdria dendritica e a
regido interdendritica com altos teores de Ti, Nb e V estabilizadores da fase 3 correspondem a
fase P, por ser concordantes com os resultados de EDS-MEV. No trabalho de Martins®), foi
observado que as ligas Ti-30Nb, Ti30Nb-2,5Zr e Ti-30Nb-5,0Zr obtidas por fundigdo
centrifuga exibem presenca de fases; a”, ® e . Porém, com maiores teores de estabilizadores
da fase, 3, como na ligas Ti-30Nb-XZr (X = 7,5; 10; 12,5 e 15%) sdo constituidas apenas por
fase B. De acordo a Aleixo'”, a fase  é encontrada em pequenas quantidades em ligas de titAnio
contendo de 13 a 18% de Nb, e em ligas com 36% ou mais teor de Nb, porém, com precipitacao
lenta da fase ®. Resultados que, também, concordam com os obtidos no presente trabalho.
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Figura 2. Padrdes de difragdo da liga Ti64-SR e da liga Ti64-35Nb na condi¢do solidificada em molde
de cobre (SR) e tratada termicamente em 500 °C.

Na figura 3.a sdo observados ensaios de compressao a temperatura ambiente. Observa-se que
a liga Ti64-SR, sem nidbio, exibe uma maxima resisténcia compressiva de 1790 MPa com
uma deformacao pléstica de 17,5%, que ¢ inferior a liga Ti64-35Nb-SR e Ti64-35Nb-500°C,
as quais apresentam deformagdes plasticas superiores a 40%, porém, sem maxima resisténcia
compressiva. A deformacao pléstica nas amostras das ligas Ti64-35Nb-SR/500°C, foi imposto
devido as limitagdes de carga maxima da maquina de ensaio universal. Ja o limite de escoamento
em 0,2% de deformacdo, a liga Ti64-SR exibe 1100 MPa, que ¢ superior em ~46% que da liga
Ti64-35Nb-SR. Essa liga exibe um limite de escoamento ligeiramente superior (~>5%) que da
liga recozida Ti64-35Nb-500°C. Esse comportamento ¢ refletido nas medidas de microdureza,
observada na Fig. 3.b. Onde a dureza média ¢ de 350HV para a liga Ti64-SR, que ¢ superior
em ~40% quando comparado as amostras Ti64-35Nb-SR e Ti64-35Nb-500°C. Os baixos
valores de limite de escoamento compressivo € de dureza nas amostras com niobio,
principalmente sdo relacionados a presenca, apenas, da fase 3 e a sua estrutura cristalina
cubica de corpo centrado que exibem maior nimero de sistemas de escorregamento que a
estrutura hexagonal da martensita-a’. A tabela 2 mostra alguns parametros usados para
calcular o modulo de elasticidade, Es, para as amostras Ti64-SR, Ti64-35Nb-SR e Ti64-35Nb-



500°C, usando a equagdo 1. Neste caso, o modulo de elasticidade reduzido, E:, foi obtido em
medidas de ensaios de nanodureza. Observa-se que a adi¢ao de nidbio na liga Ti-6Al-4V de
fato reduz significativamente o modulo de elasticidade em ~27% para a condi¢ao solidificada
em molde de cobre e de ~22% para a condicao recozida.
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Figura 3. (a) Curvas tensdao—deformacdo de ensaios de compressdo a temperatura ambiente, ¢, (b)
Perfil de microdureza Vickers ao longo da se¢do transversal em amostras cilindricas.

Tabela 2. Parametro E; obtido durante o ensaio de Nanodureza e E; calculado.

Identificacio = E,(GPa) Vs E;(GPa)
Ti64-SR 123,6 £ 7 0,324 98,5+5
Ti64-35Nb-SR 894 +2 0,350 719+2
Ti64-35Nb-SR 96,6 + 6 0,350 77,0+ 4

Na figura 4, observa-se curvas de polarizacdo potenciodindmica. Observa-se que a liga Ti64-
35Nb-SR, possui uma menor densidade de corrente de corrosdo (-7,2 + 0,09 pA/cm?) e um
maior potencial de corrosao (-0,298+0,02 V) que da liga Ti64-SR (-0,41+0,1 V, -7,8+0,01
nA/cm?). Sugerindo que a liga Ti64-35Nb-SR exibe melhor resistencia corrosiva por posuir
menor densidade de corrente associada a baixa dissolugdo dos filmes de 6xido. Indicando que
a adi¢ao de nidbio ajuda na formagao de uma camada mais resistente a corrosao.
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Figura 4. Curvas de polarizagao potenciodindmica das amostras: Ti64-SR e Ti64-35Nb-SR.
CONCLUSOES

A liga Ti-6Al-4V (Ti64) quando solidificada rapidamente apresentou formagdo de
martensitica o” hexagonal com morfologia acicular. Por adicdo de 35%Nb a estrutura



formada foi dendritica de estrutura cristalina ctibica de corpo centrado (CCC) na amostra
Ti64-35Nb-SR e se mantve na condigdo recozida (Ti64-35Nb-500°C). Essa mudanga
estrutural influenciou na reducdo significativa das propridades mecanicas (dureza, maxima
resistencia, limite de escoamento compressivo ¢ modulo de elasticidade), aumentando a
deformagdo plastica. Além disso, a adicdo de niobio proporcionou melhoria na resisténcia a
COIT0SAa0.
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MICROSTRUCTURE, MECHANICAL AND CORROSIVE PROPERTIES OF THE
ALLOY Ti-6Al-4V + 35Nb

ABSTRACT

The objective of the present work was to study the effect of the addition of 35% Nb in the alloy
Ti-6A1-4V (Ti64) in relation to the microstructure and mechanical properties. The Ti64 and
Ti64+35Nb alloys were obtained by melting in arc furnace with controlled atmosphere and
poured into a cylindrical copper mould. In the Ti64 alloy, there was formation of hexagonal-
o' martensite in the acicular form and in the Ti64+35Nb alloy there was formation of f-phase
dendrites when solidified in copper mould and annealed in 500 °C. In relation to the Ti64
alloy, the alloy with niobium (Ti64+35Nb) showed a reduction of ~40%, ~27%, and ~47% in
Vickers microhardness, modulus of elasticity, and compressive yield strength, respectively.
Improvements in corrosive resistance were also observed by the addition of niobium.

Keywords: Ti-6A41-4V Alloy, Ti-6A1-4V+35Nb Alloy, solidification, martensite, 3 phase.



