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INTRODUCAO:

Ligas de titanio apresentam uma grande variedade de aplica¢des, com destaque para o seu papel na estrutura
de aeronaves e motores, ¢ em implantes ortopédicos e ortoddnticos (KOLLI; DEVARAJ, 2018). Parte dessa
versatilidade deve-se a existéncia de uma transformacao alotropica em 88242 °C, conhecida como temperatura f3
transus. Durante o aquecimento, esse metal passa de uma estrutura hexagonal compacta chamada de o titanio para
uma estrutura cubica de corpo centrado conhecida como f titanio (LEYENS; PETERS, 2006). Por possuirem
diferentes estruturas, essas duas fases do material apresentam propriedades diferentes e¢ ideais para algumas
aplicagdes. Por exemplo, o titdnio comercialmente puro (Ti-cp) apresenta exclusivamente a fase o, com boa
biocompatibilidade, excelente resisténcia a corrosdo e baixa citotoxicidade. Por outro lado, a liga de Ti-6Al-4V (%
em massa), classificada como liga o + 3, apresenta as fases o e f simultaneamente, com boa resisténcia especifica,
0 que permite sua aplicagdo com reducdo de peso e espaco ocupado. A liga de Ti-13V-13Cr-3Al, foi a primeira liga
comercial constituida exclusivamente pela fase B, que possui alta resisténcia especifica e estabilidade em altas
temperaturas (KOLLI; DEVARAJ, 2018).

Como observado no caso do Ti-cp e das ligas Ti-6Al1-4V e Ti-13V-13Cr-3Al, os elementos de liga podem
influenciar na estabilidade das fases do titanio. O efeito que esses elementos de liga possuem sobre a temperatura 3
transus permite classifica-los em neutros, o estabilizadores e  estabilizadores. Os elementos o estabilizadores
aumentam o campo de estabilidade da fase o, elevando a temperatura B transus, enquanto os [ estabilizadores
estendem o campo da fase  para baixas temperaturas. Por outro lado, os elementos neutros ndo promovem
modificagdes expressivas na temperatura da transformacdo (LEYENS; PETERS, 2006; PESODE; BARVE, 2023)
Ainda ¢ possivel verificar que a adicdo de elementos B estabilizadores pode também levar a formagdo de novas
fases em ligas B-eutetoides, além das fases o e  de ligas B-isomorfas (LEYENS; PETERS, 2006).

As transformagoes de fases em ligas de titdnio podem ser utilizadas para modificar as propriedades do
material, a precipitacdo da fase o em matriz de fase f ¢ um cléssico exemplo, pois pode aumentar a resisténcia
mecanica da liga. Dessa forma, pode-se controlar as fragdes volumétricas de fases por meio de tratamentos térmicos
para obter as propriedades desejadas em aplicacdes biomédicas (PESODE; BARVE, 2023). Além das fases estaveis,
existem as fases martensiticas o’ e o’ e a fase Omega, as quais possuem outras propriedades e podem ser utilizadas
para controlar as propriedades mecanicas do material (KOLLI; DEVARAJ, 2018). Para aplicagdes biomédicas, uma
forma de produg@o amplamente estudada é a manufatura aditiva (MA) por fusdo a laser em leito de p6 (PBF-LB),
por possibilitar criar implantes customizados para a anatomia do paciente, melhorando a integragdo do implante
(NAGPURE; ASUTKAR, 2025). Neste trabalho, o comportamento térmico da liga Ti-20Nb-8Sn-1Fe (% em massa)
foi estudado com o objetivo de propor potenciais tratamentos térmicos para modulagdo de sua composicdo de fases
e, consequentemente, de suas propriedades mecanicas. Com esse proposito, o material foi fabricado por fusdo em
forno a arco e manufatura aditiva, sendo caracterizado por difracdo de raios X (DRX), microscopia optica (MO),
microscopia eletronica de varredura (MEV), medidas de dureza e calorimetria exploratoria diferencial (DSC).
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METODOLOGIA:

As amostras obtidas por meio de fusdo em forno a arco (FFA) foram submetidas aos seguintes tratamentos
térmicos apos a fusdo, com o objetivo de homogeneizar o material e reter a fase § na temperatura ambiente:

Homogeneizacao: tratamento isotérmico do material por 12 h a 1.000°C, seguido por resfriamento lento até
temperatura ambiente. Este tratamento visa eliminar microsegregacoes.

Solubilizacdoe: tratamento isotérmico do material por 1 h a 1.000°C, seguido por resfriamento rapido em agua
na temperatura ambiente. Este tratamento visa obter a fase B metaestavel na temperatura ambiente.

As amostras obtidas por fusdo a laser em leito de p6 (PBF-LB) foram produzidas em 9 condigdes, mas
apenas duas serdo tratadas aqui, a primeira com velocidades de varredura de 100 mm s'e 100 W de poténcia € a
segunda obtida a 300 mm s™'e 300 W. A composigdo quimica dos corpos de prova obtidos por FFA e PBF-LB foram
caracterizados por Fluorescéncia de raios X (FRX) utilizando-se um equipamento SHIMADZU EDX 7000,
enquanto a microestrutura foi caracterizada por microscopia optica (MO) e microscopia eletronica de varredura
(MEV) utilizando-se um microscopio 6ptico Olympus, modelo BX-60, e um microscopio eletronico de varredura
Hitachi TM-1000. Para os ensaios de MO e MEV, as amostras foram preparadas utilizando-se polimento em silica
¢ ataque quimico com agente Kroll. As fases formadas foram caracterizadas por Difracdo de Raios X (DRX)
utilizando-se um difratdmetro Panalytical, modelo X-Pert Pro com detector PixCel e fonte de radiagao Cu Ka. O
comportamento térmico foi avaliado por calorimetria exploratoria diferencial (DSC) entre 100°C a 1000°C,
utilizando-se o equipamento NETZSCH STA 449. Medidas de microdureza foram obtidas para determinar a dureza
inicial do material e avaliar o efeito da composi¢do de fases sobre esta propriedade, utilizando-se o equipamento
Buehler, modelo 2100.

RESULTADOS E DISCUSSAO:

A Tabela 1 apresenta a composi¢ao quimica obtida por FRX para os corpos de prova fabricados nas
condigdes otimizadas da sintese por FFA e MA. Como € possivel observar, a composi¢ao dos corpos de prova esta
coerente com o valor desejado.

Tabela 1. Composi¢do quimica média das amostras de Ti-20Nb-8Sn-1Fe determinada por FRX

Método Ti (% massa) Nb (% massa) Sn (% massa) Fe (% massa)
FFA 72,2 19,2 7,5 1,0
MA 71,7 20,1 7,2 1,0

Fonte: (Proprio autor).

A Figura 1 apresenta os resultados obtidos por simulagdes pelo método CALPHAD para a composicao de
fases da liga Ti-20Nb-8Sn-1Fe durante o aquecimento. Por meio destes resultados, foi realizada a analise preliminar
das possiveis composicdes de fases estaveis da liga durante o aquecimento e, consequentemente, a temperatura £
transus. Em temperatura ambiente, a liga contém as fases a (Hexagonal Compacta, HC) e f (Cubica de Corpo
Centrado, CCC) em proporgoes de 86% e 12% respectivamente, além de uma fase CCC minoritéria, B2, em 2%.
Durante o aquecimento, a fase a é gradualmente transformada na fase § sem alteragdo na concentracdo da fase f3..
A partir de uma temperatura de aproximadamente 500°C, ndo ha mais presenca da fase B, e a transformacéo da fase
a para B € potencializada. A temperatura -transus € observada em 775 °C, pois toda a fase o ¢ convertida na fase
B. O material mantém-se monofasico até a temperatura de 1700°C, onde ocorre a fusdo.

O método CALPHAD permite obter a composicdo de fases estaveis, como apresentado. No entanto, a
composi¢cdo de fases para as amostras solubilizadas pode ser estimada pelo calculo do Molibdénio Equivalente
([Mo]eq). Este método considera o efeito dos elementos de liga sobre a estabilidade de fases apds o resfriamento
rapido. Existem varias equagdes propostas para o calculo do [Mo]eq a depender do sistema estudado. FU et al. (2024)
apresentaram uma equacao considerando o efeito dos elementos neutros Sn e Zn na presenca de elementos [3-
estabilizadores, conforme Equagao 1. A fragdo percentual dos elementos ¢ dada em massa.

[Mol,, = 1,0[Mo] + 1,25[V] + 0,59[W] + 0,28[Nb] + 0,22[Ta] + 1,93[Fe] + 1,84[Cr]
+1,50[Cu] + 2,46[Ni] + 2,67[Co] + 2,26[Mn] + 0,30[Sn] + 0,47[Zr] + 3,01[Si]
— 1,47[Al] (Equagdo 1)
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Figura 1. Fragdo volumétrica das fases previstas para a liga Ti-20Nb-8Sn-1Fe em fun¢do da temperatura, obtidas pelo método
CALPHAD.
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Fonte: (Préprio autor).

O valor de [Mo]eq calculado para a composi¢do da liga estudada foi de 9,6, esse valor indica a formagao das
fases Pf-metaestavel e a" (ANGELIER et al., 1997). Essa composicdo de fases € coerente com a microestrutura
observada na Figura 2 para o material obtido por FFA, onde ¢ possivel observar os graos compostos por uma matriz
homogénea de fase B, com algumas formas aciculares, que podem apresentar a fase martensitica a" (MOTYKA,
2021). Em contraste ao material obtidos por FFA, na microestrutura observada na liga obtida por PBF-LB ¢ possivel
verificar a presenga de pocas de fusdo, que sdo caracteristicas desse processo de manufatura. Além disso, pode-se
observar que os graos sdo colunares, orientados na dire¢ao de crescimento e ndo limitados ao tamanho das pocas de
fusdo. A matriz ¢ composta completamente por fase 5, mas ndo se nota a presenca da fase ao".

Figura 2. Micrografias da liga Ti-20Nb-8Sn-1Fe obtidas por MO de uma amostra sintetizada por FFA (a esquerda) e por MEV de uma
amostra obtida por PBF-LB (a direita) a 300 mm s e 300 W.

Fonte: (Proprio autor).

A microestrutura obtida por PBF-LB, conforme Figura 2, representa uma condi¢@o otimizada. A amostra
obtida a 300 mm s' e 300 W apresentou apenas 0,027 % de porosidade, enquanto a amostra obtida a
100 mm s™' e 100 W apresentou um valor de porosidade mais elevado, igual a 0,696%. Essa diferenga de porosidade
pode ser verificada na Figura 3, onde as micrografias MO tratadas no software Fiji ImageJ ressaltam a presenca de
porosidades por meio das regides em preto. A porosidade de ligas obtidas por PBF-LB pode afetar negativamente
as propriedades mecénicas do material (DU PLESSIS, 2021). A diferenca observada pela variagdo da velocidade
de varredura e poténcia do laser deve-se a densidade de energia, o que modifica a porosidade por meio de
mecanismos de Lack of fusion e de Keyhole (DU PLESSIS, 2021). Dessa forma, o estudo das condi¢des propostas
permitiu otimizar a sintese da liga por PBF-LB, sendo a condi¢do de 300 mm s e 300 W a mais adequada dentre
as estudadas para a liga Ti-20Nb-8Sn-1Fe.
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Figura 3. Imagens de MO tratadas pelo software ImageJ de amostras obtidas por PBF-LB a 100 mm s™' e 100 W (a esquerda) e 300 mm s
e 300 W (a direita) da liga Ti-20Nb-8Sn-1Fe.
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Fonte: (Proprio autor).

Os difratogramas de raios X da Figura 4 apresentam os padroes de difracdo das amostras obtidas por FFA
¢ PBF-LB. No padrao de DRX obtida para a liga fabricada por FFA, observa-se picos de intensidade em angulos
associados a presenca da fase 3, e um pico possivelmente associado a fase a". Além disso, a forma assimétrica do
pico de maior intensidade em 39°, pode indicar mais um indicio da presenca da fase a". Dessa forma, o padrao de
DRX dessa amostra indica a presenca das fases previstas pelo célculo de [Mo].,; e em coeréncia com a
microestrutura observada por MO, ou seja, as fases B e a". No padrao de DRX obtido para a liga fabricada por PBF-
LB, sdo observados os mesmos picos de fase B, porém ndo ha indicios da presenga da fase martensitica ", esse
resultado também ¢ coerente com a microestrutura apresentada na Figura 2. Apesar disso, o resultado ¢ incoerente
com as fases previstas para uma amostra solubilizada, considerando-se o célculo de [Mo],,. A presenca apenas de
fase B pode ser explicada pelo tratamento térmico que o material sofre durante a sintese por PBF-LB. Apo6s a fusdo
de uma camada, a fase o" formada é decomposta pelo aquecimento promovido durante a fusdo das camadas
superiores, decompondo a martensita em fase . Outra diferenca entre os dois difratogramas € a presenca do pico
em 80° no padrao da amostra de PBF-LB, geralmente associado com a fase d6mega. No entanto, essa fase ndo ¢
facilmente detectada na condicdo estudada, o que requer um estudo mais aprofundado.

Figura 4. Padrées de difracdo da amostra de Ti-20Nb-8Sn-1Fe obtida por FFA e PBF-LB.
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Fonte: (Proprio autor).

A Figura 5 apresenta as curvas de DSC obtidas durante o aquecimento das amostras estudadas.
Considerando o estudo de Bonisch e colaboradores (BONISCH et al., 2017), que estudaram o comportamento
térmico ligas binarias de Ti-Nb incluindo ligas com 33% e 36% de Nb ([Mo]eq= {9,2; 10}) a Figura 5 apresenta
dois eventos endotérmicos ¢ dois eventos exotérmicos. O evento endotérmico E;, ao redor de 200 °C, representa a
decomposicdo da fase martensitica o’ que, apesar de ser prevista na literatura, nao pode ser propriamente detectada
devido a acomodacdo térmica inicial do equipamento e a baixa fracdo desta fase no material. O evento exotérmico
E», entre 300 °C e 400 °C, refere-se a precipitagdo da fase @ isotérmica, que ¢ acompanhada pelo evento Es, onde
ocorre a dissolucdo desta fase formada. O evento exotérmico E4 em aproximadamente 550°C indica a precipitagdo
de fase a. Em 800°C, ha indicios da temperatura B-transus, dissolugdo da fase o e estabilizag@o da fase . Esses
eventos comprovam a hipotese de que durante a fabricag@o pelo método PBF-LB, a fase o’ se decompde em fase
B. Além disso, as transformacdes de fases podem ser utilizadas para a precipitagdo controlada da fase w, e da fase
a, ajustando as propriedades mecanicas mais adequadas a aplicagdo.
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Figura 5. Curvas DSC obtidas a 10°C min™' para a liga Ti-20Nb-8Sn-1Fe obtida por FFA e PBF-LB.
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Fonte: (Proprio autor).

Os materiais sintetizados apresentaram dureza coerente com o esperado para a microestrutura observada. O
valor médio de dureza Vickers da liga obtida por FFA foi de (221,6 + 3,2) HV, esta de acordo com o esperado, uma
vez que a fase majoritaria € a fase . Dados obtidos previamente por Hayama e colaboradores (HAYAMA et al.,
2010) apontam que o valor de dureza esperado para duas liga p com presenca de a", Ti-30Nb e Ti-35Nb, com
processamento e microestrutura similar sdo de 194 HV e 181 HV, respectivamente. De forma similar, a dureza
média das amostras obtidas por PBF-LB foi de (234,3 + 8,4) HV, também coerentes com o intervalo de dureza
esperado. No entanto, houve um ligeiro aumento em relacdo a liga obtida por FFA, o que pode estar associado a
maior fracdo de elementos intersticiais, como o oxigénio, na composi¢do, que € caracteristico do processo de PBF-
LB devido a natureza da matéria prima.

CONCLUSOES:

A liga Ti-20Nb-8Sn-1Fe foi obtida satisfatoriamente pelos métodos FFA e PBF-LB. A microestrutura da
liga apresentou exclusivamente a fase B na amostra de PBF-LB, e a presenca adicional de uma baixa fracdo da fase
martensitica a", com morfologia acicular no caso do material fabricado por FFA. As medidas de dureza indicaram
um leve aumento pela presenca da fase martensitica em comparacdo a ligas binarias Ti-Nb do tipo f-metaestaveis,
sendo ainda maior para amostras fabricadas por PBF-LB devido a maior concentragdo de oxigénio na matéria prima
utilizada. O estudo do comportamento térmico deste material, indicou que as propriedades mecanicas da liga
poderdo ser modificadas por tratamentos térmicos, pois é possivel controlar a decomposi¢do da fase o’ em
temperaturas proximas a 200°C, a precipitacdo da fase dmega isotérmica entre 300°C e 400°C e a precipitacdo da
fase a entre 500°C e 600°C.
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