Efeito do duplo envelhecimento nas propriedades da liga ti-12mo-13nb

Effect Of Double Aging In The Properties Of Ti-12Mo-13Nb Alloy
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Resumo

Ligas de Ti do tipo § tem sido muito estudadas para aplicacdo em disposi-
tivos biomédicos por apresentarem um balanco de vantagens em relacdo as
outras ligas de Ti, tais como alta relacdo resisténcia / densidade, excelente
resisténcia a fadiga e, além disso, tendem a apresentar o menor modu-
lo dentre todos os tipos de ligas. Contudo, para um material ser utilizado
como implante ortopédico ¢ necessario um balango entre alta resisténcia
e baixo mddulo de elasticidade. Estudos mostram que ndo ¢ trivial obter
simultaneamente baixo moédulo de elasticidade e alta resisténcia nas ligas
de Ti. Varias microestruturas podem ser obtidas por diferentes tratamen-
tos de envelhecimento os quais influenciam varias propriedades das ligas
e, portanto um satisfatorio tratamento de envelhecimento podera resultar
num melhor balango entre baixo modulo de elasticidade e alta resisténcia.
Ha varios tratamentos de envelhecimento que podem ser realizados em
uma liga f metaestavel. Um destes ¢ o duplo envelhecimento, que consiste
em dois processos. Realiza-se um envelhecimento em uma temperatura
em torno de 250 °C que favoreca a precipitagdo da fase o (isotérmica) e
um subsequente envelhecimento numa temperatura maior para a precipi-
tacdo de fase a. O foco deste envelhecimento € obter uma precipitagdo
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-
-12Mo-13Nb. A liga Ti-12Mo-13Nb foi processada termomecanicamente
e passou por um duplo envelhecimento que consistiu primeiramente num
envelhecimento na temperatura de 300 [JC por 10 min, 45 min e 3 h e um
subsequente envelhecimento na temperatura de 500 °C por 24 h. Como
resultado foi observado que ndo houve variacdo significativa na dureza e
no moédulo de elasticidade com a variagao da fragao volumétrica da fase o
durante o envelhecimento prévio da temperatura externa.
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Abstract

Ti alloys have been widely studied for use in biomedical devices because they
have a advantages over other Ti alloys, such as high ratio strength / density,
excellent fatigue resistance and, moreover, tend to have the lowest modulus
among all types of alloys. However, 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 f 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 w phase (isothermal) and a subsequent aging at a higher
temperature for the precipitation of o 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-13Nb-12Mo alloy. The Ti-13Nb-12Mo 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 no significant
variation in hardness and modulus with the variation of volume fraction of @
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phase during aging prior.

1. INTRODUCAO

O aumento da expectativa de vida da po-
pulagdo em geral tem acarretado um maior ni-
mero de pessoas idosas, principalmente nos pai-
ses desenvolvidos (Gunawarman et al., 2005) e
isso tém conduzido a um continuo aumento na
demanda de materiais para implantes biomédi-
cos (Oliveira, 2008). Estima-se que, proximo a
2030 serao realizadas por ano aproximadamente
272 mil substitui¢des totais de quadril somente
nos Estados Unidos (Rack, 2006).

Doengas 6sseas degenerativas, tais como
osteoporose, artrites reumaticas e hipercalce-
mia s3o um problema crescente, que podem
levar a necessidade de cirurgia utilizando ma-
teriais para substitutos 6sseos. Um substituto
Osseo necessita exibir varias caracteristicas a
fim de ser satisfatorio (Boehlert et al., 2005).
Algumas destas caracteristicas incluem bio-
compatibilidade, excelente resisténcia a cor-
rosdo em meio corporeo e apropriadas pro-
priedades mecanicas em servigo, como alta
resisténcia mecanica e boa resisténcia a fadiga
para garantir uma operagdo segura do implan-
te durante o periodo de tempo estimado, baixo
modulo de elasticidade, baixa densidade e boa
resisténcia ao desgaste (Nag et al., 2007).

Os materiais metalicos convencionais
mais utilizados como implantes ortopédicos

sdo: o aco inoxidavel, as ligas Co-Cr e Ti co-

mercialmente puro (cp) e suas ligas, sendo que
nesta classe a mais utilizada ¢ a Ti-6Al-4V.
Dentre os materiais metalicos, Ti e suas ligas
s80 os que apresentam menor modulo de elas-
ticidade, sendo este, um fator chave para o ma-
terial ser usado como substituto 6sseo (Zhou,
2008), pois possibilita uma melhor distribui-
¢do de tensdo entre o implante ¢ 0 0sso.

Dessa forma, Ti e suas ligas sdo utiliza-
dos em aplicagdes ortopédicas como placas,
pinos, parafusos e endoprosteses. O Ti cp tem
sido, gradualmente substituido por ligas, por
estas apresentarem maior resisténcia meca-
nica, sendo que a liga mais freqiientemente
utilizada ¢ a Ti-6Al-4V (Ando et al, 2008).
Contudo, estudos desta particular liga tém
mostrado que a liberagdo de pequenas quanti-
dades dos elementos V e Al no corpo humano
podem induzir efeitos citotoxicos e desordens
neurologicas, respectivamente (Cremasco et
al, 2008; Raabe et al, 2007; Vadiraj, 2007).
Embora a liga Ti-6Al-4V apresente um menor
moédulo de elasticidade quando comparada
com o ago inoxidavel e as ligas de Co-Cr, esse
valor (110 - 120 GPa) ¢ alto comparado ao do
tecido 6sseo (~10 - 40 GPa). A diferenca entre
o modulo do metal e do tecido 6sseo pode re-
sultar em reabsor¢ado 6ssea e eventual falha do
implante (Hon et al., 2003).

Estudos recentes tém visado o desen-

volvimento de novas ligas de Ti, do tipo b,



compostas de elementos ndo toxicos, como
Nb, Ta, Mo, Zr ¢ Sn. As vantagens destas li-
gas incluem seu baixo modulo de elasticidade,
boa compatibilidade mecanica (Matsumoto et
al., 2008) e além disso, as variaveis de pro-
cessamento podem ser controladas para obter
propriedades desejadas (Oliveira et al., 2007).
Nessa classe, as ligas na condi¢do b metaesta-
vel tém ganhado aceitagdo para aplicagdo em
dispositivos biomédicos por apresentarem um
balanco de vantagens em relag@o as outras li-
gas de Ti, tais como alta relago resisténcia /
densidade, excelente resisténcia a fadiga e re-
sisténcia a propagacdo de trinca e, além disso,
tendem a apresentar o menor mddulo dentre
todos os tipos de ligas.

Contudo, para um material ser utilizado
como implante ortopédico é necessario um
balango entre alta resisténcia e baixo méddulo
de elasticidade (Zhou, 2008). Estudos mos-
tram que ndo ¢ trivial obter simultaneamente
baixo mddulo de elasticidade e alta resisténcia
nas ligas de Ti. A superioridade das ligas de
Ti-b (metaestavel) ¢ mais pronunciada na con-
di¢do tratada e envelhecida, na qual o tama-
nho de grdo b, fragdo volumétrica, morfolo-
gia, tamanho e espacamento dos precipitados
(Matsumoto et al., 2007) controlam os niveis
de resisténcia. Ja& o modulo de elasticidade ¢
uma medida de rigidez do material determi-
nado pelas forcas de ligacdo entre os 4tomos.
Ja que essas forcas ndo podem variar sem que
ocorram mudangas basicas na natureza do ma-
terial, o modulo de elasticidade pode ser afeta-
do pela adigd@o de elementos de liga, tratamen-
tos térmicos e mecanicos (Zhou, 2008). Em
um material, diferentes fases tém diferentes
valores de modulo de elasticidade e, portanto
o modulo de elasticidade de uma liga multi-
fasica ¢ principalmente determinado pelo mo-
dulo de elasticidade de cada fase (varia com a
composicdo quimica) e suas fracdes volumé-
tricas. ( Majumdar et al., 2008, Zhou, 2008).
Varias microestruturas podem ser obtidas por
diferentes tratamentos de envelhecimento os
quais influenciam varias propriedades das li-
gas e, portanto um satisfatorio tratamento de
envelhecimento poderd resultar num melhor
balango entre baixo modulo de elasticidade e
alta resisténcia (Zhou et al., 2004).

Estudos propostos por Li et al. (2008)
para a liga Ti-24Nb-4Zr-7,6Sn envelhecida

entre 350 e 500 °C mostraram que a precipi-
tagdo de fase o na matriz b durante o trata-
mento de envelhecimento ocorreu na forma de
agulhas e quanto menor a temperatura de en-
velhecimento menores os precipitados. A liga
exibiu um significativo endurecimento duran-
te o envelhecimento a curto tempo em baixa
temperatura. Devido a supressdo da fase o,
foi possivel obter um balango de propriedades
como alta resisténcia e baixo modulo através
do tratamento de envelhecimento. E mostra-
do na literatura que a precipitagdo de w atua
como precursor para a fina precipitagdo de a.

Ha varios tratamentos de envelhecimen-
to que podem ser realizados em uma liga f
metaestavel. Tem-se o chamado duplo enve-
lhecimento que consiste em dois processos.
Realiza-se um envelhecimento em uma tem-
peratura em torno de 250 °C que favoreca
a precipitacdo da fase o (isotérmica) e um
subseqiiente envelhecimento numa tempe-
ratura maior para a precipitagdo de fase a.
Normalmente este tipo de envelhecimento ¢
feito em sistemas onde a fase ® precipita na
forma de particulas elipsoidais. O foco des-
te envelhecimento ¢ obter uma precipitag@o
mais fina e uniforme da fase a. Deste modo,
0 objetivo deste trabalho foi estudar o efeito
da fase ® na precipitacdo da fase a durante o
envelhecimento nas propriedades da liga Ti-
12Mo-13Nb.

2. PROCEDIMENTO
EXPERIMENTALI

A liga Ti-12Mo-13Nb foi forjada a frio
até 80 % de redugdo em area, respectivamen-
te. Em seguida passou por um duplo enve-
lhecimento que consistiu em dois processos.
Realizou-se um envelhecimento na temperatu-
rade 300 °C por 10 min, 45 min e 3h (Mansur
et al., 2012) para a precipitag@o da fase o (iso-
térmica) e um subseqiiente envelhecimento na
temperatura de 500 °C por 24h para a precipi-
tagdo de fase a.

As andlises de fases da liga nas diferentes
condi¢des na forma polida foram realizadas
por difragdo de raios-X (DRX) usando uma
Shimadzu modelo DRX 6000 nas seguintes
condigdes: radiacio CuKa (1=1,5418 A) com
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monocromador de grafite, tensdo de 40 kV,
corrente de 30 mA, varredura (2q) de 30 a 90
graus, passo angular de 0,05 ° e tempo de con-
tagem de 5 s por ponto. As fases foram identi-
ficadas através da comparagdo com difratogra-
ma simulado. As simulagdes foram realizadas
através do programa Powdercell (Kraus &
Nolze, 1996) inserindo dados das fases B e a
(Villars & Calvert, 1991), como grupo espa-
cial, parametros de rede e posigdes atomicas.
A microdureza da liga nas diferentes con-
digdes (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 5 medidas.
O valor do mddulo de elasticidade da liga
foi obtido usando a técnica de indentagdo ins-

trumentada usando um nanoindentador MTS.

Cada valor do médulo representa a média de
27 medidas.

3. Resultados e Discussao

3.1. Dureza e modulo de elasticidade

Os valores médios (com os desvios-pa-
drao) de microdureza Vickers e do modulo de
elasticidade para a liga Ti-12Mo-13Nb na con-
digdo forjada, pré-envelhecida apds forjamen-
to na temperatura de 300°C por 10 min, 45 min
e 3 h seguido de resfriamento em agua e enve-
lhecimento a 500 °C por 24h sdao mostrados na
Tabela 1. Observou-se que ndo houve uma va-
riacdo significativa na dureza e no mddulo da

liga independente do prévio envelhecimento.

Tabela 1- Dureza da liga Ti-12-Mo-13Nb em em diferentes condi¢des de envelhecimento.

Condicao (envelhecimento) Dureza (HV) Modulo (GPa)
300°C/10 min- 500°C/24h 3488+ 14,3 119,43 £1,75
300°C/45min- 500°C/24h 347,8 £30,2 120,76 + 2,06

300°C/3h- 500°C/24h e 356,4+31,2 118,67 £1,86

3.2. Difracao de raios X

A Figura 1 mostra o padrao de DRX da
liga Ti-12Mo-13Nb apods duplo envelhecimen-
to a 300°C/45min - 500°C/24h. Verificou-se a

presenga de reflexdes da fase o na matriz . O
mesmo foi observado para as outras condigdes
de envelhecimento. Além disso, ndo foi obser-
vado variagao da fragdo volumétrica da fase o

nas diferentes condigdes.

Figura 1 — Difratograma da liga Ti-12Mo-13Nb ap6s duplo envelhecimento a 300°C/45min - 500°C/24h



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 fracdo volumétrica da fase ®
pode-se concluir que a variagdo da fracdo vo-
lumétrica da fase ® (envelhecimento prévio)
ndo acarretou numa variagdo microestrutural
(apds o duplo envelhecimento) visto que nao
houve uma variag@o expressiva nos valores de

dureza e do médulo de elasticidade.

4. CONCLUSAO

De acordo com os resultados obtidos foi
observado que nao houve variacao significati-
va da dureza e do mddulo de elasticidade apos
o duplo envelhecimento (precipitagdo da fase
o) com a variagdo da fragdo volumétrica da

fase ® durante o envelhecimento prévio.
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