Efeito do duplo envelhecimento nas propriedades da liga Ti-10Mo-20Nb

Effect of double aging in the Properties of Ti-10Mo-20Nb Alloy
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Resumo:

Ligas de Ti do tipo b metaestavel tem sido muito estudadas para aplica-
¢do em dispositivos biomédicos por apresentarem um excelente balanco
de propriedades em relacéo as outras ligas de Ti. Para um material ser
utilizado como implante ortopédico é necessario um balanco entre alta
resisténcia e baixo maédulo de elasticidade, porém estudos mostram que
ndo é trivial obter simultaneamente baixo médulo de elasticidade e alta
resisténcia nas ligas de Ti. Varias microestruturas podem ser obtidas por
diferentes tratamentos de envelhecimento os quais influenciam varias
propriedades das ligas e, portanto um satisfatorio tratamento de enve-
Ihecimento poderd resultar num melhor balango entre baixo médulo de
elasticidade e alta resisténcia. Ha varios tratamentos de envelhecimento
que podem ser realizados em uma liga B metaestavel. Um destes € o
duplo envelhecimento. Realiza-se um envelhecimento em uma tempe-
ratura em torno de 250°C que favoreca a precipitacdo da fase o (isotér-
mica) e um subsequente envelhecimento numa temperatura maior para
a precipitagdo de fase a. O foco deste envelhecimento é obter uma pre-
cipitagdo de fase o mais fina e uniforme. Desta forma, o objetivo deste
trabalho foi estudar o efeito do duplo envelhecimento nas propriedades
da liga Ti-10Mo-20Nb. A liga foi processada termomecanicamente e
passou por um duplo envelhecimento que consistiu primeiramente num
envelhecimento na temperatura de 300°C por 10 min, 45 mine 3 h e
um subsequente envelhecimento na temperatura de 500 °C por 24 h.
Como resultado foi observado que no envelhecimento de 300°C/10min-
500°C/ 24h, houve um decréscimo da dureza e do mddulo de elasticida-
de que sugere que a pequena precipitagdo da fase ® no prévio envelhe-
cimento nao foi suficiente para que a fase o nucleasse de maneira fina e
homogénea.
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Abstract:

b metastableTi alloys have been widely studied for use in biomedical
devices because they have a advantages over other Ti alloys. Materials
to be used as orthopedic implants require a balance of high strength and
low modulus. Studies have shown that it is not trivial to achieve both
low modulus and high strength in Ti alloys. Several microstructures
may be obtained by various aging treatments which influence various
properties of the alloys, and therefore a satisfactory treatment of
aging may result in a better balance between low modulus and high
strength. There are several aging treatments that may be performed in
a metastable § alloy. One of them is the double aging, which consists
of two processes. Aging is carried out at a temperature around 250°C,
which favors the precipitation of ® phase (isothermal) and a subsequent
aging at a higher temperature for the precipitation of a phase. The focus
of this aging process is to obtain a precipitation of a phase more thin
and uniform. Of this form, the objective of this study was to study the
effect of double aging on the properties of the Ti-10Nb-20Mo alloy.
This was thermomechanically processed and passed through a double
aging consisting first aging at a temperature of 300°C for 10 min, 45 min
and 3 hours and a subsequent aging at a temperature of 500°C for 24 h.
As a result it was observed that aging at temperature of 300°C for 10
min and a subsequent aging at a temperature of 500°C for 24 h, carried
a decrease in hardness and elastic modulus suggesting that the low ®
phase precipitation (previous aging) was not enough for the a phase
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nucleation so thin and homogeneous.

1. Introducéo

Titanio (Ti) e suas ligas sdo amplamente
usadas como implantes ortopédicos por apre-
sentarem boa resisténcia a corrosdo, biocom-
patibilidade, maior resisténcia e menor mo-
dulo de elasticidade que outros biomateriais
metalicos tais como aco inoxidavel e ligas a
base de Co-Cr (Zhou 2008). A liga de Ti mais
utilizada em aplicagdes ortopédicas é a Ti-
6Al-4V. Embora esta liga apresente um me-
nor mddulo de elasticidade quando comparada
com o ago inoxidavel e as ligas de Co-Cr, esse
valor (110 - 120 GPa) é alto comparado ao do
tecido 6sseo (~10 - 40 GPa). A diferenga en-
tre 0 modulo do metal e do tecido 6sseo pode
resultar em reabsorcao dssea e eventual falha
do implante (Ando et al, 2008, Majumdar et
al., 2008). Além disso, estudos desta particu-
lar liga tém mostrado que a liberacdo de pe-
guenas quantidades dos elementos V e Al no
corpo humano podem induzir efeitos citotoxi-
cos e desordens neuroldgicas, respectivamen-
te (Cremasco et al, 2008; Raabe et al, 2007;
Vadiraj, 2007).

Consideraveis esforgos tém sido feitos
para explorar novas ligas de Ti visando apli-
cacOes ortopédicas que relina as seguintes pro-

priedades: baixo modulo de elasticidade, ex-
celente resisténcia mecénica, boa resisténcia a
corrosdo, facil conformabilidade e auséncia de
elementos tdxicos. Varios trabalhos na litera-
tura vém desenvolvendo ligas do tipo b com-
postas de elementos ndo téxicos como Nb,
Ta, Mo, Zr e Sn (Matsumoto et al., 2008, Hon
et al., 2003, Zhou et al., 2005, Zhou, 2008)
Nessa classe, as ligas na condicdo b metaes-
tavel estdo ganhando aceitagdo para aplicacdo
em dispositivos biomédicos por apresentarem
um balango de vantagens em relagdo as outras
ligas de Ti, tais como alta relacdo resisténcia /
densidade, excelente resisténcia a fadiga e re-
sisténcia a propagacdo de trinca e, além disso,
tendem a apresentar 0 menor modulo dentre
todos os tipos de ligas.

A superioridade das ligas de Ti-b (meta-
estavel) é mais pronunciada na condicéo trata-
da e envelhecida, na qual o tamanho de grdo
b, fracdo volumétrica, morfologia, tamanho e
espacamento dos precipitados (Matsumoto et
al., 2007) controlam os niveis de resisténcia.
J& 0 modulo de elasticidade é uma medida de
rigidez do material determinado pelas forcas
de ligagdo entre os a&tomos. Ja que essas for¢as
ndo podem variar sem que ocorram mudan-
¢as béasicas na natureza do material, 0 modulo



de elasticidade pode ser afetado pela adicdo
de elementos de liga, tratamentos térmicos
e mecanicos (Zhou, 2008). Em um material,
diferentes fases tém diferentes valores de
maodulo de elasticidade e, portanto 0 modu-
lo de elasticidade de uma liga multifésica é
principalmente determinado pelo médulo de
elasticidade de cada fase (varia com a com-
posicdo quimica) e suas fragdes volumétri-
cas. (Majumdar et al., 2008, Zhou, 2008).
Vérias microestruturas podem ser obtidas por
diferentes tratamentos de envelhecimento os
quais influenciam varias propriedades das li-
gas e, portanto um satisfatério tratamento de
envelhecimento podera resultar num melhor
balanco entre baixo modulo de elasticidade e
alta resisténcia (Zhou et al., 2004).

H4 varios tratamentos de envelhecimen-
to que podem ser realizados em uma liga
metaestavel. Ha o envelhecimento direto onde
o material é envelhecido diretamente sem um
tratamento de solubilizacdo. Normalmente ¢
feito apds deformacdo plastica A fase § pode
se decompor em uma fase o mais homogénea,
cuja homogeneidade e tamanho dos precipita-
dos dependem da quantidade de trabalho a frio,
quimica da liga, temperatura e tempo. Além
disso, tem-se o chamado duplo envelhecimen-
to que consiste em dois processos. Realiza-se
um envelhecimento em uma temperatura em
torno de 250 °C que favoreca a precipitacdo
da fase o (isotérmica) e um subsequente en-
velhecimento numa temperatura maior para a
precipitacdo de fase a. Normalmente este tipo
de envelhecimento é feito em sistemas onde a
fase o precipita na forma de particulas elipsoi-
dais. O foco deste envelhecimento é obter uma
precipitac@o de fase o mais fina e uniforme.

Deste modo, o objetivo deste trabalho
foi estudar o efeito da fase ® na precipitagdo
da fase o durante o envelhecimento nas pro-
priedades da liga Ti-10Mo-20Nb.

2. Procedimento Experimental

A liga Ti-10Mo-20Nb foi forjada a frio
até 80% de redugdo em d&rea, respectivamente.
Em seguida passou por um duplo envelhe-
cimento que consistiu em dois processos.
Realizou-se um envelhecimento na temperatu-
ra de 300 °C por 10 min, 45 min e 3h (Mansur

et al., 2012) para a precipitacdo da fase o (iso-
térmica) e um subsequente envelhecimento na
temperatura de 500 °C por 24 h para a precipi-
tagdo de fase a de acordo com estudos realiza-
dos por Gabriel (2008).

As anélises de fases da liga nas diferen-
tes condicdes na forma polida foram realizadas
por difragdo de raios-X (DRX) usando uma
Shimadzu modelo DRX 6000 nas seguintes
condigdes: radiagdo CuKa (I = 1,5418 A) com
monocromador de grafite, tensdo de 40 kV,
corrente de 30 mA, varredura (2qg) de 30 a 90
graus, passo angular de 0,05 © e tempo de con-
tagem de 5 s por ponto. As fases foram identifi-
cadas através da comparacdo com difratograma
simulado. As simulacdes foram realizadas atra-
vés do programa Powdercell (Kraus & Nolze,
1996) inserindo dados das fases e a (Villars &
Calvert, 1991), como grupo espacial, parame-
tros de rede e posic¢des atdmicas.

Para as andlises utilizando microscopia
eletrdnica de varredura (MEV), as amostras
foram embutidas & frio em resina e lixadas
utilizando-se lixas de carbeto de silicio na se-
qliéncia de 180 a 2400. Ap6s o lixamento, es-
tas passaram por um polimento com alumina
(1pm). Na segunda etapa do polimento utili-
zou-se uma suspensdo de polimento composta
por 260 ml de OP-S, 40 ml de H,0,, 1 ml de
HNO, e 0,5 ml de HF. O pano de polimento
foi 0 OP-CHEM (Struers). Em seguida passa-
ram por um ataque quimico para revelar a mi-
croestrutura, utilizando-se uma solugéo Kroll
(6 ml de HNO,, 3 ml de HF e 100 ml de H,0).

A microdureza da liga nas diferentes con-
dicBes (polidas) foi medida utilizando um equi-
pamento Micromet 2004, Buehler, com uma
carga de 200 gf durante 30 s. Os valores de mi-
crodureza representam a média de 10 medidas.

O valor do médulo de elasticidade da
liga foi obtido usando a técnica de indenta-
¢do instrumentada usando um nanoindentador
MTS. Cada valor do médulo representa a mé-
dia de 27 medidas.

3. Resultados e Discussao

A Figura 1 mostra o padrdo de DRX da
liga Ti-10Mo-20Nb ap6s duplo envelheci-
mento a 300°C/3h - 500°C/24h. Verificou-se a

presenca de reflexdes da fase a na matriz . O
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mesmo foi observado para as outras condi¢es
de envelhecimento. Além disso, ndo foi obser-
vado variagdo da fragdo volumétrica da fase o
nas diferentes condicdes.

P

I {ua.)

Figura 1 — Difratograma da liga Ti-10Mo-20Nb apés duplo
envelhecimento a 300°C/3h - 500°C/24h.

A Figura 2 mostra a imagem obtida por
MEV da liga Ti-10Mo-20Nb apdés duplo enve-
Ihecimento a 300°C/3h - 500°C/24h. Né&o foi
possivel visualizar a presenca da fase o (detec-

tada por DRX) na micrografia da liga devido ao
pequeno tamanho dos precipitados. Sugere-se
gue a precipitacdo desta tenha ocorrido de for-
ma fina e homogénea. O mesmo foi observado
para as outras condi¢cdes de envelhecimento.

Figura 2 — Micrografia obtida por MEV da liga Ti-10Mo-20Nb
apos duplo envelhecimento a 300°C/3h - 500°C/24h

Os valores médios (com os desvios-pa-
drdo da dureza e do modulo de elasticidade
para a liga Ti-10Mo-20Nb na condigéo forja-
da, pré-envelhecida ap6s forjamento na tempe-
ratura de 300°C por 10 min, 45 min e 3 h segui-
do de resfriamento em agua e envelhecimento
a 500°C por 24h s&o mostrados na Tabela 1.
Observou-se que ndo houve uma variag&o sig-
nificativa na dureza ¢ no médulo de elastici-
dade da liga no envelhecimento de 300°C/45
min- 500°C/24h e 300°C/3 h- 500°C/24h.

Condigao Microdureza | Médulo
(envelhecimento) (HV) (GPa)
300°C/10 min- 310,1 100,5

500°C/24h +82 +1,7
300°C/3h- 322,1 117,5
500°C/24h +45 +18
300°C/3h-

500°C/24h 3274+89 | 118,6 +1,9

Tabela 1- Dureza da liga Ti-10-Mo-20Nb em diferentes
condi¢des de envelhecimento.

De acordo com os resultados obtidos
e com os estudos realizados por Mansur et
al. (2012) que mostraram que o aumento do
tempo de envelhecimento a 300°C acarretou
no aumento da fra¢do volumétrica da fase o,
pode-se concluir que a variagdo da fragdo vo-
lumétrica da fase ® (envelhecimento prévio)
ndo acarretou huma variacdo da dureza e do
modulo de elasticidade (ap6s o duplo envelhe-
cimento) nas condi¢des de 300°C/45 min- 500
°C/ 24h e 300°C/3 h- 500 °C/ 24h, porém no
envelhecimento de 300°C/10 min- 500 °C/
24h, houve um decréscimo da dureza e do
modulo de elasticidade que pode ter sido acar-
retado pelo coalescimento dos precipitados o
, que esta de acordo com o valor encontrado
para a liga na condi¢do envelhecida direta-
mente a 500 °C/ 24h (Gabriel, 2008). Isto su-
gere que a pequena precipitagdo da fase ® no
prévio envelhecimento (10 min) nao foi sufi-
ciente para que a fase o nucleasse de maneira

fina e homogénea.

4. Conclusao

De acordo com os resultados obtidos
foi observado que o duplo envelhecimento
(precipitacao da fase o) ndo acarretou numa
variacdo da dureza e do modulo de elasticida-
de (apos o duplo envelhecimento) nas condi-
¢des de 300°C/45min- 500°C/24h e 300°C/3
h- 500°C/24h, porém no envelhecimento de
300°C/10min- 500°C/24h, houve um decrés-
cimo da dureza e do mddulo de elasticidade.
Isto sugere que a pequena precipitacdo da fase
® no prévio envelhecimento (10 min) nio foi
suficiente para que a fase a nucleasse de ma-

neira fina ¢ homogénea.
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