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PREPARACAO DE POS Ti-35Nb-7Zr-5Ta POR MOAGEM DE ALT A ENERGIA
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Resumo — Novas ligas de titanio isentas de elementos toxicos e com baixos valores de médulo elastico tém
sido desenvolvidas para melhorar a compatibilidade e as caracteristicas de integracao 6ssea de implantes
ortopédicos, dentre as quais se destaca a liga Ti-35Nb-5Ta-7Zr (TNTZ). Este trabalho objetiva a preparacao
da liga TNTZ por moagem de alta energia e prensagem a quente, a partir dos pés-elementares. O processo
de moagem foi realizado em um moinho de bolas planetario usando atmosfera de Ar, usando vasos (225
mL) e esferas (19 mm de diametro) de aco inoxidavel e uma relagcdo de massas esferas-pos de 10:1. A
prensagem a quente dos pds-moidos foi realizada a 900°C sob vacuo mediante presséo de 40 MPa. Os
materiais foram caracterizados por difracdo de raios X e microscopia eletrbnica de varredura e
espectrometria por energia dispersiva. Os resultados indicaram a formac@o de lamelas formadas pelos
diferentes componentes iniciais. Com o aumento do tempo de moagem, a distancia entre as lamelas foi
reduzida indicando que o processo de moagem contribuiu para o inicio da homogeneizacdo quimica e

estrutural. Amostras consolidadas com estrutura refinada foram obtidas ap6s prensagem a quente.

Palavras-chaves: Moagem de alta energia, ligas de titdnio, biomateriais.

Area do conhecimento: Engenharia Biomédica

Introducéo

Dentre as ligas de titdnio, a liga Ti-6Al-4V
apresenta uma estrutura cristalina do tipo a+3 e é
a mais utilizada para a fabricacdo de dispositivos
estruturais utilizados na &rea aeronautica e
aeroespacial devida sua resisténcia a corrosdo em
meios insalubres e corrosivos e sua alta relacdo
entre resisténcia mecéanica e massa especifica
(MATLAKHOVA et al., 2005, MATLAKHOVA et al.,
1996) A liga Ti-6Al-4V tem sido também usada
para outras aplicacbes, as quais entre outras,
envolvem a confecgdo de dispositivos biomédicos
(BENTO, 2000). Todavia, o aluminio e o vanadio
sdo elementos toxicos e podem contribuir para a
ocorréncia de reac6es adversas (MELO, 2004)

O desenvolvimento de novas ligas de titanio
objetiva a adicdo de elementos compativeis tais
como o nidhio, o tantalo e o zircénio, os quais tém
sido considerados para tais aplicacdes (LONG,
1998). Estes elementos apresentam uma
solubilidade estendida no titAnio e podem
estabilizar a fase B em mais baixas temperaturas,
dependendo da quantidade de elemento
adicionada (MELO, 2004). Além disso, os valores
do médulo elastico podem ser reduzidos em ligas

de titdnio do tipo [, fator importante para
dispositivos biomédicos com necessidade de

reparacdo tecidual. Dentre as novas ligas de
tithnio se destaca a liga Ti-35Nb-5Ta-7Zr que
apresenta valores de mddulo elastico proximos de
55 GPa (KURODA et al., 1998).

Técnicas de moagem de alta energia podem
produzir  materiais nanoestruturados  com
propriedades diferenciadas, dependendo da
composicado, do tipo de moinho e dos parametros
de moagem adotados (GUO et al., 2003,
ARANACHALAN et al.,1991).

O presente trabalho objetiva a preparagdo da
liga Ti-35Nb-5Ta-7Zr por moagem de alta energia
e prensagem a quente.

Materiais e Métodos

As seguintes matérias-primas de alta pureza
foram utilizadas para a preparacao de pos Ti-
35Nb-5Ta-7Zr (%-atbmica) por moagem de alta
energia: Nb (99,9%-peso, esférico, -100 +200
mesh), Ti (99,9%-peso, esférico, <150mesh), Ta
(min. 99,9%-peso, <200mesh) e Zr (99,8%-peso,
contendo até 4%-peso de Hf, +40mesh). Os poés
foram manipulados no interior de uma cabina
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glove box visando reduzir
atmosférica e riscos de acidente.

O processo de moagem de alta energia foi
realizado a seco em um moinho de bolas
planetario Fritsch P-5 sob atmosfera de argonio,
usando esferas (19 mm de didmetro) e vaso
(225mL) de aco inoxidavel, velocidade de 300 rpm
e uma relacdo de massas esferas/pés de 10:1.
Este procedimento foi realizado por 3h. Diante da
ocorréncia de mecanismos de soldagem a frio
excessiva durante o processo de moagem de alta
energia de particulas dlcteis sobre as superficies
do vaso e das esferas, optou-se pela continuagéo
da moagem em meio liquido (alcool isopropilico)
por mais 1h, para a recuperacdo dos poés
previamente soldados.

Na seqlUéncia, os p6s Ti-35Nb-5Ta-7Zr
recuperados em meio liquido foram prensados sob
carregamento uniaxial (~40MPa) e tratados
termicamente a 900°C por 1h, visando a
consolidacdo e a obtengdo da microestrutura de
equilibrio.

A caracterizacdo dos materiais preparados
neste trabalho foi feita com o auxilio de técnicas
microscopia eletrébnica de varredura (MEV) e
analises por espectrometria por energia dispersiva
(EDS). As imagens de MEV foram obtidas nos
modos elétrons secundarios e retro-espalhados,
usando uma tensdo de aceleracdo de elétrons de
15 keV. Os teores das fases foram medidos a
partir de analises por EDS, as quais foram feitas
em termos de Ti, Nb, Ta, Zr e Fe, utilizando os
padrbes internos do equipamento.

contaminagao

Resultados

As figuras 1-3 mostram as imagens de MEV
revelando as microestruturas tipicas de particulas
de poés Ti-35Nb-5Ta-7Zr moidos por 1h e 3h.

A microestrutura das amostras obtidas por
prensagem a quente estda mostrada na figura 3.

As andlises por EDS indicaram a presenca
majoritaria de regides ricas em nidbio, tantalo e
zirconio, além de regibes minoritarias ricas em
titAnio.
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Signal A= QBSD WD = 13 mm
EHT=2000kV  LME - DEMAR - EEL - USP

Ti-Nb-Ta-Zr 1h
Mag = 500X

Figura 1 - Imagem de MEV mostrando a
microestrutura tipica de particulas de pds Ti-35Nb-
7Zr-5Ta moidos por 1h.

-
Ti-Nb-Ta-Zr 1h Signal A=QBSD  WD= 13mm
Mag = 3.00 KX EHT = 20.00 kV LME - DEMAR - EEL - USP

Figura 2 - Imagem de MEV mostrando a
microestrutura tipica de particulas de pds Ti-35Nb-
7Zr-5Ta moidos por 1h.

35Nb-5Ta-72r 3h
Mag= 1.00 KX

EHT = 20.00 kV LME - DEMAR - EEL - USP
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pm Ti-35Nb-5Ta-72r 3h
Mag= 3.00 K X

Signal A=QBSD WD = 12mm
EHT = 20.00 KV LME - DEMAR - EEL - USP

Figura 3 — Imagens de MEV mostrando a
microestrutura tipica de particulas de p6s Ti-35Nb-
7Zr-5Ta moidos por 3h.

A microestrutura  tipica formada apos
prensagem a quente esta mostrada na figura 4.

Signal A=QBSD WD = 13 mm

20um Ti-Nb-Ta-Zr
= EHT=20.00kV  LME - DEMAR - EEL - USP

Mag= 500X

Ti-Nb-Ta-Zr Signal A = QBSD WD= 13mm

Mag= 1.00 KX EHT =20.00 kV LME - DEMAR - EEL - USP

Figura 4 — Imagens de MEV mostrando a
microestrutura tipica da liga Ti-35Nb-7Zr-5Ta apos
prensagem a quente sob vacuo (900°C por 1h).
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Discusséao

O desenvolvimento de ligas Ti-Nb-Ta-Zr
contendo estruturas de grdos extremamente finos
pode contribuir para aumentar a dureza e 0s niveis
de resisténcia mecéanica destes materiais.

Os resultados indicaram que o processamento
de poés Ti-35Nb-5Ta-7Zr em moinho de bolas
planetario pode contribuir para a homogeneizagéo
guimica e estrutural (ver figuras 1 a 3). Apos
moagem por 1lh, as microestruturas revelaram a
presenca de lamelas formadas pelos diferentes
materiais. Com o aumento do tempo de moagem,
a distancia entre as lamelas ficou reduzida,
indicando que o processo de moagem de alta
energia promoveu a deformacdo plastica das
particulas de pds. Como esperado, a superficie
das particulas apresentaram uma estrutura mais
refinada do que o interior das particulas.

A ocorréncia de soldagem e fratura das
particulas de pos nao propiciou um endurecimento
por deformacdo eficiente e aconteceu uma
aglomeracdo acentuada das particulas ducteis de
titdnio, nidbio, tantalo e zircdnio com o aumento do
tempo de moagem. Todavia, o0 aumento da
temperatura durante o processo de moagem
contribui para a ocorréncia de mecanismos de
difusdo, mas também pode atuar no aniquilamento
de discordancias geradas durante a deformacao
plastica imposta durante o processo de moagem.
O uso de agentes controladores de processo
(PCA) pode contribuir para reduzir a ocorréncia de
mecanismos de soldagem, mas normalmente seus
constituintes ficam incorporados no produto final.
Para tais aplicag6es, contaminagdes com carbono
e oxigénio podem reduzir os niveis de resisténcia
mecanica e aumentar os valores de maddulo
elastico do material (SURYANARAYANA, 2001). O
uso de outros tipos que envolvem a acéo de forcas
cisalhantes, ao invés de impacto, pode contribuir
para a homogeneizacao quimica e estrutural, além
de possibilitar uma reducdo significativa de
mecanismos de soldagem.

O uso de alcool isopropilico contribuiu para a
recuperacdo de pés Ti-35Nb-5Ta-7Zr. Todavia, as
diferentes camadas de material revestido foram
soldadas a partir de particulas moidas por
diferentes tempos de moagem, o0 que pode
contribuir para a formacdo de heterogeneidades
estruturais.

O processo de prensagem a quente (900°C
por 1h) dos pés Ti-35Nb-5Ta-7Zr (anteriormente
moidos por 3h) contribuiu para a obtencdo de
amostras isentas de poros, conforme esta
mostrado na figura 4.

Os resultados de EDS indicaram que a
microestrutura da liga prensada a quente
apresentou uma matriz formada pela fase B e
precipitados finos da fase a, as quais apresentam
altos e baixos teores de nidbio, tantalo e zircénio,
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respectivamente. Teores de ferro inferiores a 2%-
peso foram detectados em andlises por EDS.

Conclusao

A preparacdo da liga Ti-35Nb-5Ta-7Zr em
moinho de bolas planetario contribuiu para a
homogeneizacdo quimica e estrutural, mas a
recuperagcado dos pos ficou reduzido devidas as
caracteristicas dos pOs reagentes e do tipo de
moinho utilizado neste trabalho.

O uso de moagem em meio liquido aumentou a
recuperacao de pos Ti-35Nb-5Ta-7Zr. Nenhum
traco de contaminacéo proveniente de seu uso foi
detectado por EDS em amostras prensadas a
quente.

O processo de prensagem a quente contribui
para a obtencdo de amostras compactas, isentas
de poros, com estruturas homogéneas contendo a
fase 3 como matriz e precipitados da fase a.

O uso de técnicas de moagem que operam
mediante mecanismos de cisalhamento pode
contribuir para promover o0 processo de
mechanical alloying e aumentar a recuperacéo de
p6s Ti-5Nb-5Ta-7Zr.
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