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RESUMO

O estudo de materiais e suas propriedades fisicas e quimicas é
pratica recorrente em meios industriais tanto quanto em laboratorios de
pesquisa, visando maior conhecimento de propriedades daqueles ja
existentes ou até mesmo para novos desenvolvimentos, além da avaliagdo
da influéncia de altera¢des na composicao de ligas ja conhecidas. Neste
contexto, o presente trabalho propde-se a analisar dados de diferentes
ensaios de caracterizagdo mecanica, propriedades dureza ¢ mddulo de
elasticidade, em ligas de Ti-10Mo-XNb, investigando a influéncia da
alteragdo do teor de nidbio nos parametros estudados e correlacionando
os resultados obtidos. As técnicas utilizadas foram microdureza Vickers,
método pulso-eco ultrassonico e nanoindentacdo instrumentada. A
microdureza Vickers avalia a dureza do material em niveis macroscopico
e microscopico, ja a indentagdo instrumentada estabelece niveis em escala
microscopica e nanométrica das propriedades mecanicas apreciadas. A
nanoindentac¢do instrumentada foi utilizada para mensuragdo do mddulo
de elasticidade das ligas Ti-10Mo-XNb, assim como o método pulso-eco
ultrassonico, o qual utiliza de meios sonoros para propagagdo de ondas
em frequéncias especificas. Por fim, foram realizadas andlises estatisticas
e avaliadas as divergéncias fisicas dos resultados, que se deve em grande
parte a fundamentagdo matematica para comparagdo das metodologias
utilizadas, obtendo como resultado uma correlacdo geral dentre os
métodos.

Palavras-chave: Mddulo de elasticidade. Dureza. Ligas de titanio.



ABSTRACT

The study of materials and their physical and chemical properties
is a recurrent practice in industrial environments as well as in research
laboratories, aiming at better knowledge of properties of existing ones or
even for new developments, besides the evaluation of the influence of
alterations in the composition of alloys already known. In this context,
the present work proposes to analyze data of different tests of mechanical
characterization, hardness and modulus of elasticity, in Ti-10Mo-XNb
alloys, investigating the influence of the alteration of the niobium content
in the studied parameters and correlating the obtained. The techniques
used were Vickers microhardness, ultrasonic pulse-echo method and
instrumented nanoindentation. Vickers microhardness evaluates the
hardness of the material at macroscopic and microscopic levels, whereas
the instrumented indentation establishes microscopic and nanometric
scale levels of the appreciated mechanical properties. The instrumented
indentation was used to measure the modulus of elasticity of the Ti-
10Mo-XNb alloys, as well as the ultrasonic pulse-echo method, which
uses sound means to propagate waves at specific frequencies. Finally,
statistical analyses were carried out and the physical divergences of the
results were evaluated, which is largely due to the mathematical basis for
comparison of the methodologies used, resulting in a general correlation
among the methods.

Keywords: Elastic modulus. Hardness. Titanium alloys.
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1 INTRODUCAO

Os materiais metalicos s3o amplamente utilizados como
biomateriais para substituicdo 6ssea em implantes devido a elevada
resisténcia mecanica e tenacidade, possuindo, porém, limitacdes
resultantes da taxa de corrosdo em ambientes agressivos. Com base nisto,
ligas metalicas com alta resisténcia a corrosdo tem sido objeto de estudo
em aplicacdes neste ramo da engenharia visando ndo comprometer as
fun¢des dos componentes em uso (OREFICE; PEREIRA; MANSUR,
2006).

A defini¢do do termo biomateriais é dada por Helmus e Tweden
(1995) na Encyclopedic handbook of biomaterials and bioengineering
como “qualquer substancia [...] que possa ser usada por um periodo de
tempo, completa ou parcialmente, como parte de um sistema que trate,
aumente ou substitua qualquer tecido, 6rgdo ou fun¢do do corpo”
(SILVA, s.d., apud HELMUS e TWEDEN, 1995).

Diante desta realidade, o titdnio e suas ligas sdo particularmente
excelentes para este tipo de aplicag@o, visto que tém baixa densidade e
alta resisténcia mecanica, além de ser um metal com baixa taxa de
corrosdo em ambientes agressivos, sendo ndo magnético. Em suma, ligas
de titdnio sdo leves e resistentes se comparadas a outros metais, o que
justifica a diversidade de pesquisas com aplicagdo deste metal
(LUTJERING; WILLIAMS, 2007; CALLISTER, 2008).

Este material ¢ geralmente utilizado com elevada pureza, os
chamados comercialmente puros, ou em ligas especificas, em que
combinado a outros elementos quimicos tem suas propriedades
aperfeicoadas. O titdnio comercialmente puro, bem como a maior parte
das ligas de titdnio, em baixas temperaturas apresenta estrutura cristalina
hexagonal compacta (HC), denominada titdnio a. Em altas temperaturas,
no entanto, a estrutura cubica de corpo centrado (CCC) ¢ estavel e ¢
referida como titanio B. A existéncia de duas estruturas cristalinas e a
correspondente temperatura de transformacgdo alotropica (882 °C)
influenciam nas propriedades das ligas de titdnio (PETERS; LEYENS,
2003). Vale apontar que a estrutura cristalina ¢ o arranjo atdémico
fundamental dentro dos graos dos cristais (REED-HILL, 1982).

As propriedades dos materiais formados pelas fases a ¢ f
dependem das caracteristicas individuais de cada um deles
separadamente, sendo um desafio a analise da fracdo volumétrica de cada
fase para ajuste da composi¢do da liga (JI; YANG; LI, 2015).
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Comparativamente, pode-se descrever as ligas de titdnio o como
aquelas com maior resisténcia a fluéncia, por outro lado, menores
forjabilidade, tenacidade a fratura e dureza em relagdo as ligas de titdnio
B. Outro ponto relativo as ligas o ¢ a excelente conformabilidade e
resisténcia a corrosdo (PETERS; LEYENS, 2003).

Durante a témpera, em ligas com altos teores de soluto, ocorre o
fendmeno de decomposi¢io da fase f para uma fase denominada o, fase
de transicdo martensitica. Esta microestrutura formada acarreta
fragilizacdo da liga e suas propriedades mecanicas sdo comprometidas
(LUTJERING; WILLIAMS, 2007; MORAES et al., 2014).

Moraes et al. (2014) apontam a importancia do acréscimo de
nidbio, elemento estabilizador da fase B, as ligas de titanio para garantir
que a fase martensitica ndo seja formada. Ligas de titdnio B metaestaveis
asseguram baixo modulo de elasticidade.

Isto posto, os elementos de liga ajudam a estabilizar as fases e/ou
alterar a temperatura de transi¢ao favorecendo a microestrutura desejada,
o que possibilita a formacdo de inimeras combinagdes com variadas
propriedades (MELO, 2003).

A principal liga de titanio utilizada comercialmente em aplicagoes
biomédicas ¢ Ti-6Al-4V, possui uma combinacdo das fases o e B. Apesar
de associar beneficios de ambas microestruturas, estudos apontam que
pequenas quantidades de aluminio e vanadio sdo liberadas para o corpo
humano quando em aplicacdes ortopédicas, acarretando efeitos colaterais
devido a toxicidade, o que impulsiona a busca de novas ligas para tal
proposito (GABRIEL et al., 2010; XU et al., 2013).

Outro ponto negativo do uso da liga Ti-6Al-4V ¢ seu mddulo de
elasticidade, tabelado por volta de 100-120 GPa, com grande diferenca
dos valores dos ossos humanos, na faixa de 10-30 GPa (OZALTIN et al.,
2014).

O uso dos implantes por periodos prolongados ¢ facilitado com
ligas de mddulo de elasticidade mais proximos ao osso humano, evitando
a ocorréncia de um fendmeno denominado “stress shielding”, quando ha
uma atrofia do osso humano e dificuldade em remodela-lo (NIINOMI;
NAKALI 2011).

Desse modo justifica-se o foco das recentes pesquisas no
desenvolvimento de ligas de titanio do tipo B, bem como este trabalho,
com uso de elementos de liga ndo toxicos, como molibdénio e nidbio, e
analise das caracteristicas mecanicas apresentadas. As ligas Ti-10Mo-
XNb contém como base de formagdo a fase P, devido a presenga dos
estabilizadores molibdénio e nidbio. O molibdénio tende a aumentar a
resisténcia e diminuir o modulo de elasticidade da liga, sendo um
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estabilizador da fase B a temperatura ambiente. Por sua vez, o niobio ¢é
também um estabilizador da fase P, inerte, que reduz o mddulo de
elasticidade e aumenta a resisténcia da liga. A reducdo da rigidez e
modulo de elasticidade é importante para que o material, quando utilizado
como biomaterial, tenha um aspecto mais préximo ao osso humano
(GABRIEL et al., 2010; LUTJERING; WILLIAMS, 2007).

As propriedades mecénicas de um material descrevem suas
caracteristicas especificas, bem como as respostas destes componentes
quando expostos a qualquer tipo de solicitacdo, sejam tensdes aplicadas,
carregamentos, temperatura. Por conta da necessidade de conhecer
limites e aplicagdes possiveis para componentes, o estudo das
propriedades mecénicas dos materiais tem tamanha significancia. Vale
apontar que tais caracteristicas sdo determinadas por fatores como a
microestrutura, processamento dos materiais e composi¢do quimica
(ASKELAND; PHULE, 2011).

Este trabalho objetiva realizar um tratamento e analise de dados
das propriedades mecéanicas das ligas Ti-10Mo-XNb do tipo B, com
variagdo no teor de nidbio, elemento estabilizador da fase . Para tanto,
os resultados de diferentes ensaios de caracterizacdo foram tratados e
comparados analiticamente e estatisticamente visando confrontar as
discrepancias fisicas das técnicas de caracterizagdo mecanica aplicadas e
correlacionar tais métodos.

1.1 OBJETIVOS

Os objetivos desta dissertag@o sintetizam o escopo da pesquisa e
as tematicas desenvolvidas no trabalho.

1.1.1  Objetivo Geral

Analisar métodos de determinagdo das propriedades mecanicas
dureza e médulo de elasticidade em ligas de Ti-10Mo-XNb por meio do
tratamento de dados de diferentes técnicas de caracterizagdo: microdureza
Vickers, pulso-eco ultrassonico e nanoindentagdo instrumentada,
propondo um modelo de correcdo das discrepancias entre os processos.
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Objetivos Especificos

1) Revisar sistematicamente a literatura de artigos publicados
inerentes a tematica de confrontamento das técnicas de
caracterizagdo mecanica aplicadas ao trabalho

ii) Comparar os métodos de caracterizagdo mecanica por
nanoindentacdo instrumentada e microdureza Vickers para
determinac@o da dureza em ligas Ti-10Mo-XNb;

iii) Comparar os métodos de caracterizagdo mecanica por
nanoindentacdo instrumentada e pulso-eco ultrasénico para
determinacdo do mddulo de elasticidade em ligas Ti-10Mo-
XNb;

iv) Analisar matematicamente as discrepancias entre as técnicas,
propondo um modelo comparativo direto entre os resultados
obtidos nos diferentes ensaios aplicados
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2 FUNDAMENTACAO TEORICA

Este capitulo destina-se a exposi¢do de conceitos teoricos inerentes
ao desenvolvimento do trabalho, tais como a descrigdo das ligas de Ti-
10Mo-XNb, bem como os modelos para determinagdo das propriedades
mecanicas destes materiais e relacionamento entre resultados ja obtidos
relativos aos mesmos.

2.1 LIGAS DE Ti-10Mo-XNb

As ligas Ti-10Mo-XNb contém como base de formagao a fase
devido a presenga dos estabilizadores molibdénio e nidbio. O molibdénio
tende a aumentar a resisténcia e diminuir o modulo de elasticidade da liga,
sendo um estabilizador da fase B a temperatura ambiente. Do mesmo
modo, o nidbio é também um estabilizador da fase f, inerte, que reduz o
moédulo de elasticidade e aumenta a resisténcia da liga. A reducdo da
rigidez ¢ do médulo de elasticidade é importante para que o material,
quando utilizado como biomaterial, tenha um aspecto mais préoximo ao
0sso humano (GABRIEL et al., 2010; LUTJERING; WILLIAMS, 2007).

As ligas de titanio-f podem ser tratadas termicamente através do
tratamento de solubiliza¢do ou envelhecimento. O primeiro consiste em
elevar a temperatura do sistema acima da temperatura de transig¢do f e,
posteriormente, resfriar em dgua, resultando em uma fase 3 recristalizada.
Outro modo de aplicar a solubilizagdo consiste em aquecer abaixo da
temperatura de transi¢@o 3, ocasionando uma mistura das fases B e a. Ja
o tratamento de envelhecimento pode ser realizado de diversas maneiras,
dependendo do resultado almejado (GABRIEL, 2008).

Estudos comprovam que a partir da composic¢ao de 10% em massa
de Mo ¢ possivel reter 100% da fase p na condi¢do metaestavel. Ligas do
binario titdnio-nidbio necessitam de cerca de 35% de Nb para
estabilizagdo da fase B, o que eleva consideravelmente o custo do
material. Ao unir os elementos de liga citados, Nb e Mo, obtém-se ligas
com alta resisténcia, baixo modulo de elasticidade e alta plasticidade,
associando propriedades atraentes para aplicagdes na indistria biomédica
(GABRIEL, 2008; XU et al., 2008).

Mediante analises, percebe-se que o aumento do teor de nidbio nas
ligas acarreta diminui¢do do volume da fase martensitica na liga. Tal fase
possui elevada dureza como caracteristica principal (GABRIEL, 2008).
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A composi¢do quimica das ligas pode ser obtida por meio do
ensaio de microanalise por EDS, espectroscopia de raios X por dispersdo
em energia, apresentados na Tabela 1, sendo o resultado a média de trés
medidas em pontos aleatorios da amostra.

Tabela 1: Composicao quimica via EDS das ligas Ti-10Mo-XNb, X=0, 3, 6, 9,
20, 30.

Licas Ti Mo Nb
g (% em massa) (% em massa) (% em massa)

Ti-10Mo 91,0 9,0 L
Ti-10Mo-3Nb 88,5 8,5 3,0
Ti-10Mo-6Nb 86,3 8,3 5,4
Ti-10Mo-9Nb 82,1 9,1 8,8
Ti-10Mo-20Nb 72,1 9,7 18,2
Ti-10Mo-30Nb 58,8 10,5 30,7

Fonte: Gabriel (2008) e Gabriel et al. (2010).

A andlise da composicao das ligas, Tabela 1, evidencia pequenas
alteragdes dos teores nominais dos elementos, com variagdo de até 10%
para o niobio e 17% para o molibdénio, sendo que ambas ocorreram na
mesma amostra, Ti-10Mo-6Nb.

Para a verificacdo das fases constituintes em cada amostra, Gabriel
(2008) e Gabriel et al. (2010) realizaram medidas de difratometria de
raios X apoés a realizacdo dos tratamentos térmicos. Na caracterizagao,
Figuras 1 a 6, percebe-se que a fase predominante é a fase f3.



Figura 1: Difratograma da liga Ti-10Mo-ONb.

Fonte: Gabriel (2010).

Figura 2: Difratograma da liga Ti-10Mo-3Nb.
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Fonte: Gabriel (2010).
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Figura 3: Difratograma da liga Ti-10Mo-6Nb.
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Fonte: Gabriel (2010).
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Figura 4: Difratograma da liga Ti-10Mo-9Nb.

Intensidade (u.a.)

Fonte: Gabriel (2010).

Figura 5: Difratograma da liga Ti-10Mo-20Nb.

Intensidade (u.a.)

Fonte: Gabriel (2008).

Figura 6: Difratograma da liga Ti-10Mo-30Nb.

Fonte: Gabriel (2008).

Através da analise dos difratogramas das Figuras 1 a 6, constata-
se que, em ligas com maiores teores de nidbio, tem-se picos de
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intensidade mais elevados relativos a fase . Outra conclusdo que pode
ser observada ¢é a prevaléncia da fase § para todas as ligas estudadas.

As micrografias 6pticas das ligas Ti-10Mo-XNb também sao
apresentadas neste topico, Figuras 7 a 12, com imagens do material
referentes as regides central, inferior ou superior da amostra analisada.

E perceptivel que o aumento do teor de nidbio nas ligas acarreta
diminui¢do do volume da fase martensitica, fase esta que possui elevada
dureza como caracteristica principal (GABRIEL, 2008).

Perante observacdo, comprovam-se os estudos realizados por Xu
et al. (2008) que enuncia que a partir da composi¢do de 10% em massa
de Mo, agente estabilizador da fase f bem como o nidbio, a fase § ¢
dominante e em maiores concentracdes a fase € exclusiva.

A fase martensitica esteve presente nas ligas com teor de nidbio
variando de 3% a 9%, diminuindo consideravelmente seu aparecimento
em ligas com maiores teores de nidbio, comprovado pelas Figuras 7 a 12.

Vale apontar que foram analisadas diferentes partes da amostra,
visando avaliar as microestruturas presentes e a homogeneidade do corpo
de prova. Desse modo, a analise metalografica nas figuras esta nomeada
com a composi¢ao quimica da liga apresentada e as regides da amostra
exibidas.

Figura 7: Micrografia optica da liga Ti-10Mo tratada termicamente, nas regides:
(A) superior ¢ central. Ataque quimico: HNO;, HF ¢ HyO.

S
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Fonte: Gabriel (2010).

Figura 8: Micrografia optica da liga Ti-10Mo-3Nb tratada termicamente,
nas regioes: (A) central e (B) inferior. Ataque quimico: solugdo Kroll.
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Fonte: Gabriel (2010).

Figura 9: Micrografia optica da liga Ti-10Mo-6Nb tratada termicamente, nas
regides: (A) central e (B) inferior. Ataque quimico: solugdo Kroll.




Fonte: Gabriel (2010).

Figura 10: Micrografia optica da liga Ti-10Mo-9Nb tratada termicamente, nas
regides: (A) superior e (B) central. Ataque quimico: solugdo Kroll.
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Fonte: Gabriel (2010).

Flgura 11: Micrografia optica da liga Ti-10Mo-20NbD tratada termicamente, nas
A) central e (B 1nfer10r ulmlco solucao  Kroll.
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Fonte: Gabriel (2008).

Figura 12: Micrografia 6ptica da liga Ti-10Mo-30Nb tratada termicamente, nas
regides: (A) central e (B) inferior. Ataque quimico: solugdo Kroll.
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Fonte: Gabriel (2008).

Comparando os difratogramas apresentados, percebe-se a auséncia
da fase martensitica na maioria das amostras, contrastando aos resultados
apresentados na micrografia das ligas. Este fato pode estar relacionado a
analise de uma pequena fracdo da fase na estrutura. Para verificagdo desta
observagdo, Gabriel (2008) realizou analise por microscopia eletronica de
varredura (MEV) na ligas Ti-10Mo e Ti-10Mo-3Nb como forma
exemplificativa, apresentados na Figuras 13 e 14.
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Figura 13: Micrografia eletronica de varredura da liga Ti-10Mo.
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Fonte: Gabriel (2010).
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Fonte: Gabriel (2010).
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O ensaio metalografico via microscopia eletronica de varredura
comprova a existéncia da fase martensitica nas amostras da ligas Ti-10Mo
e Ti-10Mo-3Nb, mesmo que a microestrutura ndo tenha sido detectada
por difratometria de raios X, validando as analises realizadas.

2.2  METODOS PARA DETERMINACAO DA DUREZA E
MODULO DE ELASTICIDADE

As propriedades mecénicas dos materiais descrevem o quanto um
material resiste as solicitagdes aplicadas, sejam elas esforgos trativos,
compressivos, ciclicos ou quase estaticos. Um dos ensaios mais utilizados
para caracterizacdo dos materiais € o teste de dureza (ASKELAND;
PHULE, 2008).

A dureza ¢ definida como a resisténcia de um material a
deformacao plastica quando um ensaio de indentagdo € realizado, ou seja,
sua determinacdo consiste em pressionar um penetrador sob carga
especifica e, subsequentemente, dimensionar a marca superficial
impressa. Desse modo, correlaciona-se a tensdo que o penetrador
necessita para vencer a resisténcia superficial do material. Vale apontar
que a dureza depende diretamente das forgas de ligagdes quimicas, do
escorregamento de planos atdmicos e da resisténcia mecanica de um
material, sendo possivel ser modificada por meio de tratamentos
especiais, como tratamentos térmicos, trabalho a frio, adi¢do de soluto,
dentre outras alternativas (GARCIA; SPIM; SANTOS, 2012; GUDER et
al., 2010).

Outra propriedade de elevada importancia para caracterizagdo de
um material é o modulo de elasticidade, ou modulo de Young, que ¢ uma
medida indicativa da rigidez elastica de um material, correspondendo a
inclinacdo da parte linear da curva tensdo — deformacgao, ou seja, da regido
de deformagdo elastica. O modulo de elasticidade depende tanto das
ligagdes atdmicas quanto da composi¢ao quimica do material (GARCIA;
SPIM; SANTOS, 2012; ASKELAND; PHULE, 2008).

Concluindo, ¢ relevante enfatizar que o mddulo de elasticidade
corresponde a uma propriedade mecanica elastica de um material ¢ a
dureza a uma propriedade mecanica plastica de um material.
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2.2.1 Microdureza Vickers

O método matematico para determinacdo da dureza Vickers foi
introduzido em 1925, baseado na analise da area superficial de um
indentador de diamante com angulo de 136° entre faces opostas. Dessa
forma, o penetrador ¢ praticamente indeformavel devido a elevada
resisténcia do diamante. A forma geométrica de contato considerada pode
ser expressa pela diagonal do indentador, representado por um losango
regular, com impressao final perfeita apresentando lados retos (GARCIA;
SPIM; SANTOS, 2012; GUDER et al., 2010).

Em suma, o penetrador é pressionado sobre o corpo de prova e,
posteriormente, mede-se o comprimento da diagonal da impressdo
deixada na superficie do material.

A norma brasileira que determina os procedimentos para o ensaio
de dureza Vickers ¢ ABNT NBR NM ISO 6507-1 (2008).

A formulag¢do matematica para obten¢@o da dureza Vickers ¢ dada
pela Equagdo (1), uma relacdo entre a forga de ensaio pela area da
impressao:

p (1)
Hy =~ = 18544~

N e

Analisando a Equagéo 1, tem-se que P ¢ igual a carga aplicada no
ensaio, em Newtons (N), d a média do comprimento de duas diagonais do
penetrador, em micrémetros (um), 4 a area de contato do indentador e
1,8544 ¢ uma constante geométrica da pirdmide de diamante (GUDER et
al., 2010).

Uma representacao do método Vickers ¢ apresentada na Figura 15.
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Figura 15: Representacdo do penetrador piramidal de diamante do método
Vickers (a) e suas relagdes geométricas (b).

Fonte: (GUDER et al., 2010).

Para melhor entendimento do método e sua fundamentagdo
matematica, realizou-se a dedugdo da Equacdo (1), conforme segue
descrita.

Consoante a Figura 15, o penetrador piramidal de base quadrada
possui como area projetada no material a area superficial de 4 tridngulos
(BAC, CAD, DAE, EAB), que formam a pirdmide. Com base nestas
afirmagdes e na Figura 16, segue dedug@o matematica.

Figura 16: Esbogo pirdmide de base quadrada.

Fonte: Os autores (2017).
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A dureza de um material, Hy, é dada por:

P P ()

Hy = = = =
VT AT 44,

Baseando-se no tridngulo ABC da Figura 16, com lado igual a / e
altura A, tem-se que:

4 BO® G)
2

4AABC = =2 lh

Analisando o tridngulo retangulo AFG da figura 11 percebe-se que
o angulo do mesmo ¢é igual a metade do angulo de incidéncia do
indentador, ou seja, o angulo do tridngulo € igual a 68°. Além disso, pela
Figura 11, seu lado ¢ igual a metade de / e a hipotenusa igual a 4.

Desse modo, utilizando conceitos basicos matematicos e
geométricos, tem-se a forma de calculo da hipotenusa 4.

l
FG tet t bl
Sin(g)=ﬁ=%=%

4 ®

Substituindo a Equagdo (4) em (3):
2
sin (%)

12 ©)

4AABC =2 lh = Zl

4A,pc =
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Como a base da pirdmide ¢ quadrada (BCDE), pode-se calcular a
diagonal da base (CE=BD) com base no triangulo retangulo formado por
BCE ou CED, com lados iguais a / e diagonal d.

d =BD = CE
dz2=12+12
oL
2 (6)

Utilizando as Equagdes (2), (5) e (6), obtém-se a formulagdo final
para calculo da microdureza Vickers.

. a
2sin(3)  2sin(68°) M
2 P

P
= 1,8544;

Desse modo, fica esclarecido a relevancia do fator geométrico na
constante usada para calculo da dureza no método Vickers, Equagdo (1)
(apresentada anteriormente), e que a area corresponde a area de contato
(GUDER et al., 2010).

2.2.2  Pulso-Eco Ultrassonico

A andlise de materiais via ultrassom pode ser realizada utilizando
distintas técnicas de estudo. O ensaio ¢é realizado por meio da passagem e
propagacdo de ondas acusticas no meio de inspec¢do. Estas ondas
acarretam movimento das particulas em torno do ponto de equilibrio e
podem ser capturadas para analise. O método pulso-eco ultrassonico
consiste na propagacao das diferentes frequéncias sonoras utilizando um
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unico transdutor para emissdo e recepgao dos sinais. Os chamados ecos
s30 as ondas emitidas e transmitidas. Sabe-se que o espectro actistico com
frequéncias compativeis ao ouvido humano ¢é na faixa de 20 Hz a 20.000
Hz. Ja os ultrassons utilizados nos ensaios mecanicos estdo na faixa de 1
MHz a 25 MHz, frequéncias consideravelmente superiores (BERUTTI,
2004; ANDREUCCI, 2014).

A Figura 17 mostra a representacdo do ensaio de ultrassom, no qual
ondas sonoras percorrem um meio elastico e as descontinuidades ou
caracteristicas especificas da peca sdo detectadas pelos sinais enviados ao
aparelho (ANDREUCCI, 2014).

Figura 17: Principio basico de inspe¢do de materiais por ultrassom
Peca

Tela do Aparelho Transdutor

Descontinuidade

Fonte: (ANDREUCCI, 2014).

Vale apontar que ondas sonoras precisam de um meio material para
propagacdo. As mesmas s3o induzidas na superficie do material a ser
analisado se propagam e refletem, sendo entdo captadas por um receptor,
0 que possibilita sua analise. A mecanica de vibragdo € posteriormente
recebida por um transdutor. Trata-se de um método ndo destrutivo e sem
contato direto com o material em analise (BERUTTI, 2004; LIMA et al,
2005).

A inspecao de materiais por ultrassom pode ser realizada através
da técnica de pulso-eco ou de transparéncia. O método pulso-eco,
conforme ja explicitado, tem um unico transdutor para inspecdes atraveés
da emiss@o e recepcdo do sinal. O método de transparéncia usa dois
transdutores separados, um transmitindo e um recebendo os sinais, porém
ndo ¢ possivel determinar a posi¢do da descontinuidade ou localizagio na
peca, técnicas representadas no diagrama esquematico apresentado na
Figura 18 (TROMBINI, 2015).
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A norma brasileira que determina os procedimentos para o ensaio
de ultrassom ¢ ABNT NBR 6002 (2015).

Figura 18: Diagrama esquematico das técnicas de transparéncia (1) e pulso-eco
ultrassom (2)

Emissor

s e

o

e
Receptor 1 2

Fonte: (ANDREUCCI, 2014).

Consoante a Figura 18, percebe-se que na técnica pulso-eco o
mesmo transdutor emite e recebe o sinal, diferentemente da técnica de
transparéncia.

Em termos dos resultados que podem ser obtidos, pode-se relatar
acerca do mddulo de elasticidade de um material (Ev), o qual tem relagao
direta com a velocidade ultrassonica, que pode ser alcangada mediante
associa¢des entre dois tipos de velocidades da onda, a velocidade
longitudinal (V) e a velocidade Rayleigh (7z). Na onda longitudinal, as
particulas vibram na dire¢do da propagacdo da onda. Na onda Rayleigh,
ou onda superficial, hd duas componentes, uma longitudinal ¢ uma
transversal, sendo que na ultima as particulas movem-se em sentido
perpendicular ao movimento das ondas. Em decorréncia do processo de
propagacio, a velocidade de propagagdo ¢ caracteristica especifica dos
meios (LIMA et al., 2005).

Para obten¢do das propriedades mecénicas, deve-se portanto,
determinar as velocidades longitudinal (V;) e transversal (V1) por meio da
velocidade Rayleigh (V) e, entdo, utilizar as equagdes mostradas. Vale
ressaltar que uma limitagdo do método ¢ o fato das relagdes serem validas
apenas para materiais isotropicos, ou seja, aqueles que possuem as
mesmas propriedades mecanicas independentemente da diregdo analisada
(LIMA et al., 2005).
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Considerando o que foi dito ¢ embasando-se nas equagdes das
velocidades Rayleigh, longitudinal e transversal - Equacdes (7) a (9) -
apresentadas por Berutti (2004), desenvolveu-se a dedugdo da equagdo
que associa o modulo de elasticidade de um material, £, a sua densidade,
p, € as velocidades acima elencadas por intermédio de modelamento
matematico. Vale esclarecer que v corresponde ao coeficiente de Poisson,
conceituado abaixo.

B Ey (1 —v)
o= \/p(l + v)(1 - 2v) M

[ (8)
T~ [2p(14 V)

(0,87v +1,12v)

R 1+v r C)]

Conhecendo a velocidade Rayleigh, Vr ¢ possivel obter a
velocidade transversal, V7, visto que o coeficiente de Poisson é uma
propriedade mecanica para um dado material. Askeland (2008) conceitua
coeficiente de Poisson como a relagdo entre as deformagdes transversal e
longitudinal na regido elastica.

Por meio de modelamento matematico com as equagdes das
velocidades transversal e longitudinal, obtém-se a relagdo do modulo de
elasticidade usando o método pulso-eco ultrassom, Equacao 10.

pVZ@BVE —4V2) (10)
SN V)
L T

Assim, o modulo de elasticidade do material, £y, pode ser obtido
por meio do método de andlise ultrassom.

2.2.3 Nanoindentaciio Instrumentada
A nanoindentacdo, também intitulada como indentacdo

instrumentada, é mais um método de determinagdo da dureza de
materiais, em micro e nano escala. A técnica especialmente ¢ usada para
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estimar propriedades mecanicas como o modulo de elasticidade e dureza
para pequenos volumes de material ou filmes finos. Uma grande
vantagem a ser enunciada ¢ o fato da analise ndo necessitar de imagens
posteriores da impressdo para calculo da propriedade investigada
(PHARR; OLIVER, 1992).

A norma internacional que determina os procedimentos para o
ensaio de nanoindentagdo ¢ ISO 14577 (2015).

A configuragdo do indentador mais utilizada é de uma pirdmide
com base triangular, indentador de Berkovich, que sera aplicada no
presente trabalho. Diversas sdo as maneiras de determinar a dureza e o
mobdulo de elasticidade por indentacdo, sendo amplamente empregado o
método de Oliver e Pharr, em que continuamente ha o controle da carga
e da profundidade de penetragdo, durante o carregamento e o
descarregamento, resultando em um diagrama conforme Figura 19
(PHARR, 1998).

Figura 19: Tipica curva obtida pelo ensaio experimental de nanoindentagao.
A

Pmax —————————————
|
|
|
|
Carregamento S 1
1
Carga, P Descarregamento |
~a S :
|
|
| I -
=
hc ) ~ h

max

Profundidade, h
Fonte: Adaptado de PHARR; OLIVER (1992).

As curvas do carregamento e o descarregamento mostradas na
Figura 19 diferenciam-se durante a indentagdo. Apesar de uma porgao de
deformac@o elastica do material, que tende a retornar ao estagio inicial,
ha também deformagdo plastica, irreversivel. Tudo isto € considerado no
modelamento matematico do método em questao.

A curva de carregamento, em seu ponto de maxima carga, €
utilizada para céalculo da dureza do material, enquanto a curva de
descarregamento ¢ usada para determinagdo do mddulo de elasticidade
(N’JOCK et al., 2015).
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Figura 20 : Representagdo da superficie do material durante e ap6s a indentagao.

P
superficie da amostra 47 superficie do
indentador

a
~< | -
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~o P

< = -
superﬁcieﬁrant?' h
a indentagao "hc v

superficie da amostra

Fonte: (PHARR e OLIVER, 1992).
Analogamente a Figura 20, a Figura 21 representa de modo mais
detalhado a ponta do indentador no inicio e final do processo de

carregamento-descarregamento.

Figura 21 : Representag@o do indentador.
Carga

Superficie inicial

Perfil Superficie apds descarregamento

\ Perfil Superficie sob carregamento

Analisando as Figuras 20 e 21, ¢ possivel verificar que 4
corresponde a penetragdo de carga maxima total, s, corresponde a
profundidade da superficie efetiva de contato, 4, o deslocamento da
superficie durante a indentagdo e /ra profundidade da penetragdo apos a
retirada da carga, ou seja, apds o fim do descarregamento.
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h = h, + h (11)

No descarregamento o método de Oliver e Pharr (1992) propde que
a equacdo da curva ¢ dada pela relagdo:

P = B(h— hy)™ (12)

Sendo P a carga de indentagdo, B e m pardmetros determinados
para ajuste da curva, 2 o deslocamento total da superficie e /s o
deslocamento da superficie apos retirada total da carga.

A profundidade da area de contato pode ser mensurada por:

Prax (13)
S

he = hmax — €

Em que Pua ¢ a carga méaxima aplicada com deslocamento
maximo da superficie, /nax, € € uma constante dependente da forma do
indentador utilizado. Para o penetrador Berkovich usa-se ¢ igual a 0,75.

Outra variavel integrante da Equacdo (13) ¢ a rigidez elastica do
material, S, que ¢ dada pela derivada da curva de descarregamento em
rela¢do a profundidade no ponto de carga maxima:

dapP 14
S = E (h = hpax) = MB(hmax — hf)m_l (19

A dureza, H, ¢ calculada no ensaio de indentagdo instrumentada
pela Equagao (15):

Prnax (15)
H =
A

Em que P.q € a carga maxima e 4 a area de contato projetada do
indentador, correspondente a 4. € igual a 24,56A.* para o indentador de
Berkovich.

Para obtencdo do mddulo de elasticidade através da técnica da
indentagdo instrumentada, usando o método de Oliver e Pharr (1992),
consideram-se as caracteristicas do indentador ¢ do material analisado,
inicia-se com o calculo do médulo de elasticidade reduzido, E :
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E _ﬁSmax (16)
T28 VA

Em que Sua corresponde a rigidez elastica na etapa de
descarregamento no experimento, conforme Figura 19, a area, A4, refere-
se a area de contato projetada e f um fator geométrico dependente do
indentador, sendo igual a 1,034 para Berkovich.

Destaca-se que no carregamento e descarregamento, ou seja,
durante o contato entre amostra e¢ indentador, ocorre deformagdo na
superficie da amostra, devido a interagdo na ponta do indentador. A
Figura 20, apresentada anteriormente, elucidou de forma clara este fato
em relagdo a amostra.

Relacionando o moédulo de elasticidade do material, Eop, ao
modulo de elasticidade reduzido, E, tem-se:

1 1-vZ 1-v}
+
E,  Eop E;

De modo que:

1-v2 (17)
1=

Eop = 1
E, E;

Em que v corresponde ao coeficiente de Poisson do material e v; ao
coeficiente de Poisson do indentador.

Vale apontar que a norma regulamentadora, ISO 14577-1 (2002),
classifica o ensaio de acordo com a carga aplicada sendo nivel macro para
2 N < P <30 kN, nivel micro para P <2 N e 4> 0,2pm e nivel nano para
h <0,2pum (ISO 14577-1, 2002).

Zinelis et al. (2015) aponta que o modulo de elasticidade e dureza
quando determinado pela técnica usando pardmetros nanométricos
apresenta valores discrepantes aos resultados de ensaios tradicionais
devido a contribuicdo do possivel filme 6xido superficial formado e a
elevada influéncia da rugosidade da amostra. Estes fatores podem ser
minimizados se utilizada a escala macroscopico da carga aplicada no
ensaio de indentagdo instrumentada.
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2.3 REVISAO SISTEMATICA DA LITERATURA

O uso de diversas tecnologias para obtencdo de respostas
referentes a caracteristicas especificas de componentes e materiais
favorece segmentos de pesquisa académica e industrial, uma vez que ¢
possivel ter uma gama de processos para escolha do método a ser utilizado
de acordo com os recursos disponiveis. Contudo, € necessario que seja
viavel confrontar estes processos de caracterizacdo de modo direto,
facilitando assim a intercambialidade entre resultados.

Este topico do trabalho visa identificar e avaliar na literatura atual
pesquisas relativas a tematica mediante técnicas de revisdo sistematica de
literatura. Trata-se de um método para investigacdo e analise de
resultados de buscas, que podem ser continuas, até obtencdo de um
resultado ndo tendencioso, sendo necessario ser reprodutivel por outros
pesquisadores, com clareza de procedimentos (OLIVEIRA et al., 2017).

Fernandes et al. (2018) pontua que a revisdo sistematica ¢ uma
técnica cientifica para mapeamento de estudos e identificacdo de lacunas
a serem preenchidas, contribuindo para o desenvolvimento tedrico e
compreensdao de terminologias e estudos relevantes, auxiliando desse
modo na constru¢do de uma bibliografia s6lida e confiavel.

A pesquisa inicial deve ser realizada em periodicos referéncia da
area. Portanto, tratam-se de estudos secundarios, que utilizam como fonte
de dados estudos primarios. Entdo, deve-se selecionar plataformas para
busca de dados e combinagdes de termos inerentes ao tema desenvolvido,
ou seja, os logaritmos de busca que serdo usados ou palavras-chave. A
realizacdo de filtros é necessaria para melhor adequagdo ao tipo de
documento desejado, dentro de critérios especificos e bem delimitados. O
proximo passo ¢ a leitura superficial dos arquivos e sele¢do daqueles que
serdo lidos completamente, isto €, os documentos alinhados ao escopo da
pesquisa. Logo apds, analisa-se aqueles relevantes que serdo abordados
no trabalho de pesquisa por meio de indicadores de avaliagdo de aderéncia
e, por ultimo, cataloga-se todos os selecionados para citagdo e
organizacdo da melhor maneira que o pesquisador julgar apropriado
(OLIVEIRA et al, 2017; FERNANDES et al, 2018; GALVAO;
PEREIRA, 2014).

A representagao visual da metodologia proposta e explanada acima
estd demonstrada na Figura 22.
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Figura 22: Metodologia de Revisdo Sistematica de Literatura.
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Fonte: Oliveira et al. (2017).

A grande contribuicdo do método ¢ a sistematizagdo da pesquisa
bibliografica, podendo ser aplicada em qualquer area da ciéncia.

Conforto et al. (2011) enfatiza a importancia que o rigor nas
revisdes de literatura desempenha, principalmente em pesquisas mais
avangadas que exigem originalidade. Outro ponto abordado pelo autor é
a auséncia de correla¢des entre pesquisas quando este topico ¢ realizado
superficialmente, comprometendo o progresso cientifico.

2.3.1 Aplicacio da Revisio Sistematica da Literatura

Visando analise abrangente dos estudos ja produzidos tangiveis ao
tema objeto de pesquisa, promoveu-se um levantamento das publica¢des
atuais por meio do método de revisdo sistematica da literatura.

Para inicio da coleta de dados, foram adotadas as plataformas de
pesquisa Scopus, Scielo, Science Direct ¢ Web of Science. Visando
alinhamento aos temas de analise, utilizou-se como palavras-chave na
busca de artigos: Titanium AND nanoindentation AND hardness AND
“Vickers hardness”; Titanium AND nanoindentation AND “elastic
modulus” AND “Vickers hardness”; Titanium AND nanoindentation
AND “Young modulus” AND “Vickers hardness”; Titanium AND
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nanoindentation AND “elastic modulus” AND ultrasound; Titanium
AND nanoindentation AND “Young modulus” AND ultrasound.

Apbs o levantamento dos artigos obtidos em cada busca, os
mesmos foram analisados e selecionados para composi¢do da dissertagdo
de acordo com a aderéncia dos assuntos abordados e a técnica apresentada
no topico anterior. O resultado do levantamento em estado bruto e dos
dados selecionados, assim como as palavras chaves utilizadas,
encontram-se organizados na Tabela 2. Vale ressaltar que pode ocorrer
repeticdo de artigos obtidos por diferentes plataformas de pesquisa.

Tabela 2: Resultado Pesquisa da base de dados.
Base de Dados (Numero Artigos Brutos — Selecionados)

Periodicos
° Web of Science
= Z Scopus Science Direct Scielo
*g f’ 173 @ @ 173
£ & £ 2 £ £
"Ll EE|E8|E5|f8 82| e8| €2 €2
S S D S S B S ) S )
AR AR AR AR AR Axyn|l AM awn
28 2 84 10 7 2 2 1
12 6 49 12 4 2 2 1
6 1 4 2 0 0 0 0
2 1 2 0 1 0 0 0
2 0 3 2 0 0 0 0
Conjunto de Busca
Palavra-chave
Titanium AND nanoindentation AND
1 hardness AND ““Vickers hardness”
Titanium AND nanoindentation AND
2 “elastic modulus” AND “Vickers hardness”
Titanium AND nanoindentation AND
3 “Young modulus” AND “Vickers hardness”
Titanium AND nanoindentation AND
4 “elastic modulus” AND ultrasound
Titanium AND nanoindentation AND
5 “Young modulus” AND ultrasound

Fonte: Os autores (2018).
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Para este trabalho, foram selecionados apenas os artigos
disponiveis gratuitamente, em texto completo, nas plataformas de busca.
O contetdo dos documentos escolhidos foi extraido e sintetizado no
topico abaixo intitulado “estudos relacionados”.

2.3.2 Estudos Relacionados

Apos levantamento e avaliagdo da literatura atual aplicada a
tematica, a analise e descricdo dos pontos principais dos artigos
selecionados pertinentes a pesquisa foi realizada.

O estudo comparativo entre as técnicas para medi¢do de dureza via
nanodureza e microdureza, indentagdo instrumentada e método Vickers,
foi explorado por Qian et al. (2005) baseando-se no ensaio de materiais
metalicos e ndo metalicos usando os dois processos citados.

Como resultado, Qian et al. (2005) obtiveram a dureza via
indentacdo instrumentada cerca de 10 a 30% maior que a dureza Vickers
para todos os materiais analisados, cobre, silicio, silica fundida, liga
niquel-titdnio (51,33% Ni — 48,67% Ti), porém nao houve a proposi¢cdo
de um modelo corretivo para os valores. A fundamentacdo matematica
dos métodos € a principal explicacdo para tal diferenciagdo, conforme
demonstrado na deducdo das equacdes para calculo da dureza via os dois
processos apresentados neste trabalho. No ensaio de indentagdo pelo
método Oliver-Pharr, a dureza é proveniente da relacdo da carga maxima
com a area de contato projetada para o indentador, sendo esta maior que
a area residual, conforme pode ser visto na Figura (20). Ja no ensaio
Vickers o calculo da dureza considera a carga de trabalho pela area de
contato, ou seja, apos retirada da carga.

Outros autores ja pesquisaram métodos corretivos comparativos
dentre ensaios de dureza baseando-se nas técnicas Vickers a Knoop,
principalmente aplicado a revestimentos (CHICOT et al., 2008).

J4 as técnicas de indentacdo instrumentada e ultrassom para
obtencdo do modulo de elasticidade de materiais foram estudadas
comparativamente por Majumdar, Singh, Chakraborty (2008), mediante
uso de diferentes amostras de ligas metalicas. Como resultado, percebeu-
se que o modulo de elasticidade obtido pelo método de indentacdo
instrumentada ¢é invariavelmente menor que via método ultrassénico.

Uma possivel explicagdo para tal fato reside no tamanho da
superficie analisada no método de indentagdo, visto que a mesma pode
ndo ter sido representativa em relacdo ao restante da amostra. Vale
lembrar que o modulo de elasticidade para uma liga multifases ¢
determinado pela fracdo volumétrica das fases individuais, sendo,
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portanto, um fator com alta sensibilidade em ligas que nio possuem fases
totalmente homogéneas. Por outro lado, no método ultrassdnico as
velocidades de resposta sdo especificas para cada material e a densidade
também, possuindo uma menor possibilidade de erro em termos de
superficie escolhida para analise e, consequentemente, do resultado final
da caracterizacdo (MAJUMDAR; SINGH; CHAKRABORTY, 2008).

Vale ressaltar que, devido a importancia das ligas Ti-Mo-Nb para
aplicacdes biomédicas, estudos comparativos relacionados a outros
métodos também foram realizados.

Xu et al. (2013) investigou o comportamento de ligas Ti-15Mo-
XNb (X=5, 10, 15, 20 % em massa) por meio de pardmetros mecanicos e
tribologicos. Como resultado, observou-se que o maior limite
convencional de escoamento por compressdo € o maior valor para
microdureza Vickers foi obtido na liga Ti-15Mo-10Nb. Por outro lado, a
menor medida do limite convencional de escoamento por compressdo
ocorreu na liga com menor teor de nidébio e a menor microdureza Vickers
na liga com maior teor de nidbio. Além disso, observou-se que o principal
mecanismo de desgaste desta liga € o desgaste adesivo.

Chelariu et al. (2014) experimentou ligas Ti-Nb-Mo expostas a
solucdo salina e mediu a resisténcia a corrosdo via impedéancia
eletroquimica e polariza¢do potenciodindmica. Os autores comprovaram
a capacidade de passivagdo das ligas quando em solugdes salinas com
concentragdes proximas as dos fluidos do corpo humano, sendo que a
adi¢do de nidbio aumenta significativamente a resisténcia a corrosdo em
solugdo salina. No entanto, apesar de utilizar o mesmo material, o foco da
pesquisa ndo tem relacdo direta a este trabalho.

Jiang et al. (2011) equacionou formas empiricas de obter a
microdureza de compostos covalentes por meio de constantes especificas
dos materiais, como exemplo o modulo de elasticidade, o modulo de
elasticidade transversal e a ductilidade. Como resultado, obteve respostas
com desvio de até 11,3%.

Ji, Yang e Li (2015) avaliaram a liga de titanio de fase o exposta a
compressdo e tratada termicamente, com composicao quimica igual a
6,69% Al, 2,26% Zr, 1,77% Mo, 2,25% V, 0,14% Fe ¢ Titanio. A
temperatura de tratamento variou de modo a obter ligas com fases a de
diferentes propriedades. Posteriormente, realizou-se analise de dureza
utilizando os métodos macroscopico Vickers e nanoindentacdo. Os
autores entdo relacionaram os valores obtidos por ambas técnicas e
equacionaram uma relagdo matematica de ajuste. No artigo em questdo,
nao foi explicitada a dedu¢do da equacgdo, Equagdo 18.
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9,8 Hy (18)
Hy= ————
1000 sin(68)

Sendo que 9,8 ¢ a carga maxima aplicada, em Newtons, no ensaio
Vickers, Hy corresponde a dureza obtida pela técnica Vickers, Hv a
corre¢do para obtencdo da dureza Vickers baseada na area de contato
projetada, utilizando desta forma o mesmo principio que a
nanoindentaco instrumentada. O fator impulsionador para proposigdo da
Equagdo (18) na pesquisa em questdo se deu em vista de que a dureza
obtida pelo método de indentagdo instrumentada diminui a medida que a
profundidade de indentacdo aumenta. Para eliminar este efeito, aplicou-
se o0 método macroscopico de medi¢cdo Vickers, relacionando-o a técnica
microscopica, em que ¢ possivel analisar separadamente as fases,
conforme escopo do trabalho (JI; YANG; LI, 2015).

Lijima et al. (2011) analisaram as principais ligas metalicas
comercializadas em aparelhos ortodonticos; acos inoxidaveis, cobalto-
cromo-niquel, niquel-titdnio, titanio-f; comparando os valores obtidos
para as propriedades mecéanicas dureza e modulo de elasticidade
superficiais € com um corte transversal alcangados nos métodos de
indentagdo instrumentada, Vickers e ensaio de tragdo. De acordo com a
norma ISO 14577-1, a dureza Vickers pode ser comparada com a obtida
via indentagdo instrumentada através da relagdo descrita na Equagdo (19).

Hy=0,0924 Hir (19)

Sendo Hy a dureza obtida via ensaio Vickers e Hirpelo ensaio de
indentagdo instrumentada. Como resultado de Lijima et al. (2011), no
teste de nanoindentacdo, a dureza aumentou com o decréscimo da
profundidade do indentador, o que pode ser explicado pela formagédo de
oxidos superficiais nos materiais analisados. Houveram discrepancias
entre os valores de dureza calculados nos ensaios em questio, devido ao
ensaio de nanoindentagao ser capaz de explorar uma area muito menor do
material.

Souza et al. (2005) evidencia o uso de ligas de titanio em
aplicagdes biologicas e pontua sobre a necessidade de elevar a resisténcia
ao desgaste de tais materiais com uso de camadas superficiais. Os autores
destacam inclusive a dificuldade de avaliagdo entre as diferentes técnicas
de medigdo de dureza, visto que a nanoindentagdo ndo comtempla
plenamente a mensuragdo para materiais duros devido a dificuldade de
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visualizagdo da area final e para materiais com tratamentos superficiais,
o penetrador profundo ndo ser capaz de demonstrar plenamente a correta
dureza das diferentes camadas.

O estudo descrito acima se concentra em analisar os ensaios de
nanoindentagdo para obtencdo da dureza e modulo de elasticidade em
amostras de titdnio submetidas a tratamentos superficiais de deposicdo a
plasma com diferentes gases e misturas através do uso do método de
Oliver e Pharr (1992), avaliando as superficies rugosas. Como resultado,
tém-se a elevada dependéncia da temperatura e atmosfera de trabalho
(SOUZA et al., 2005).

Hayama et al. (2014) estudou a deformagd@o de uma liga Ti-35 Nb
exposta a técnica de conformagdo mecénica de laminagdo a frio. No
trabalho, utilizou-se os métodos de nanoindentacdo e ultrassom para
analise do moédulo de elasticidade do material contendo o grafico exposto
abaixo, Figura 23.

Figura 23: Médulo de elasticidade de uma amostra deformada a frio medido pelas
técnicas de nanoindentagdo e ultrassom.
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Fonte: Hayama et al. (2014).

Hayama et al. (2014) também avaliaram a dureza e o médulo de
elasticidade da liga através dos ensaios ultrassom e nanoindentagdo. Para
avaliagdo do modulo de elasticidade, o método de ultrassom e a
nanoindentagdo para a liga estudada apresentou, respectivamente, o
moédulo de elasticidade igual a (65+1) GPa e (63+3) GPa, assim como
para a dureza Vickers e a nanoindentag@o, respectivamente (18114)
VHN, (19446) VHN, sendo estes valores consideravelmente proximos.

Kim et al. (2004) analisaram as técnicas de indentacdo
instrumentada e ensaio Vickers para andlise da dureza de materiais
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revestidos a plasma utilizando a carga critica para fratura. Os autores
concluiram que os resultados de dureza obtidos com a indentacdo
instrumentada sdo altamente afetados devido a camada de revestimento,
sendo mais adequado neste caso comparar as cargas criticas aplicadas.

Utilizando a mesma abordagem, Berriche et al. (1997)
pesquisaram a técnica de indentag¢do instrumentada com indentador do
tipo conico para analise das cargas criticas a fratura aplicadas a amostras
de titdnio revestidas, comparando a espessura da deposi¢do. Como
conclusdo, obtiveram que ha redu¢do do modulo de elasticidade com o
aumento da superficie depositada.

Ctibor et al. (2006), Chicot et al. (2013) e Yener et al. (2016)
apontam a importancia da homogeneidade da amostra no ensaio de
nanoindentacdo instrumentada, visto que o resultado pode sofrer grande
influéncia caso haja porosidade ou microtrincas no material, por exemplo.

Os autores recomendam o uso de elevadas cargas aplicadas
visando trabalho em regido plastica e reducdo dos desvios em relagdo as
propriedades mecanicas microestruturais do material. Outro ponto
analisado sdo os possiveis defeitos na ponta do indentador e a influéncia
dos mesmos aos resultados. Para isso, foram usados 4 tipos de
indentadores para analise da dureza e modulo de elasticidade da ceramica
TiB; - 60%B4C, baseando-se no método de Oliver e Pharr (CHICOT et
al.,2013).

A proposta apresentada por Chicot et al. (2013) acrescenta um
fator referente ao tipo de defeito de ponta do indentador a Equacao 10,
profundidade de contato do indentador, assumindo que as possiveis
imperfei¢cdes dos penetradores influenciem nas propriedades mecanicas
dos materiais. Como resultado, demonstrou-se que, para materiais
ceramicos, a influéncia da correg¢@o é pequena e se mostra constante para
o mesmo tipo de defeito, ndo acarretando alteragdes comparativas, por
exemplo.

Bouzakis ef al. (2003) também exploraram os tipos de defeitos da
ponta do indentador aos resultados apresentados no ensaio de
nanoindentagdo. Como conclusdo, obteve que, caso a rugosidade do
material ndo seja excessiva, um elevado numero de amostras ¢ capaz de
minimizar erros de medida, principalmente quando os tipos de defeitos de
ponta sdo idénticos.

N’Jock et al. (2015) apontam que, para materiais com relagao entre
a profundidade residual da indentagdo e a carga maxima de até 0,83, o
fenomeno principal da deformacgado ¢ através de empilhamento (piling-
up), para aqueles com relagdo menor que 0,83, a deformacdo se da por
aprofundamento (sinking-up). Aos com relagdo igual a 0,83, ambos
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fendmenos sdo obtidos. De acordo com os autores, esta descri¢do auxilia
na escolha do indentador apropriado para cada material.

A Figura (24) explicita os fendmenos piling-up e sinking-up
descritos acima.

Figura 24: Representagdo do fendmeno piling-up e sinking-up com o indentador
Vickers.

Piling-up | Sinking-in
Fonte: Adaptado de N’jock et al. (2015).

N’jock et al. (2015) afirmam que o método de calculo de Oliver e
Pharr ¢ ideal para deformagdes do tipo sinking-up e o método de Loubet
ideal para deformagdes do tipo piling-up. No experimento realizado pelos
pesquisadores, analisou-se 8 diferentes tipos de materiais € comprovou-
se a eficacia do critério do método de selegdo exposto acima para
indentadores do tipo Berkovich e Vickers. Porém, conforme pontuado
pelos autores, métodos corretivos computacionais também sao utilizados
adequadamente para area projetada.

N’jock et al. (2016) em continuidade da linha de estudos
apresentada, propds uma metodologia Unica para célculo do mddulo de
elasticidade dos materiais considerando a energia plastica e elastica.

A Equacdo (20), mostrada a seguir, expressa a relagdo entre a
energia de trabalho total para deformacao e a energia de trabalho na regido
elastica, em que S € igual a 1,05; y € o coeficiente de Poisson dependente,

k € igual a 5,17 quando a relagdo (%) ¢ maior que 0,25, indicando
T
deformac@o do tipo sinking-in, e k igual a 7,3 quando a relacdo (%) for
T

menor que 0,15, indicando deformacédo do tipo piling-up. Além disso,
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Prax corresponde a carga maxima aplicada, Cr e Cy relacionam-se ao
sistema de indentagdo e ao instrumento usado, Er indica o modulo de
elasticidade reduzido. Vale ressaltar que Ur corresponde ao trabalho total
da deformagdo devido a indentagdo, Up a energia de trabalho na regido
plastica e Ur a energia da regido elastica, calculadas como a area do
grafico equivalente (N’JOCK et al., 2016).

Ug Up 4 p%y? 2
U—=1—U—=kTPmax(CT—Cf) ER
T T

(20)

Os resultados obtidos no estudo de N’jock et al. (2016) foram
satisfatorios para calculo do modulo de elasticidade utilizando a energia
de deformacdo, obtendo valores convergentes ao método de Oliver e
Pharr (1992).

Nachev et al. (2015) e Su et al. (2006) utilizaram amostras de ligas
com memoria de forma para avaliar a alteragdo do médulo de elasticidade
e dureza do material apds 10 ciclos de carregamento-descarregamento no
ensaio de indenta¢do instrumentada. Os resultados demonstraram que nao
houveram alteracGes significativas nas respostas referentes a dureza das
ligas, porém, o mddulo de elasticidade sofre grande variacéo, até 68% de
diferenca, com multiciclos. Esta alteracdo pode ser relacionada a
formagdo de aglomerados, com reducdo da densidade de defeitos do
material ensaiado, de acordo com os autores do experimento. Outro ponto
abordado na pesquisa de Su et al. (2006) foi a observacdo de que os
indentadores apresentam deformagdo do tipo piling-up apds ciclo
térmico.

O ensaio de ultrassom foi utilizado por Dirras et al. (2016) para
mensuragdo da constante elastica de ligas de TiHfZrTaNb. Inicialmente,
por meio da técnica pulso-eco ultrassonica, a velocidade actstica
longitudinal (77) foi medida com a propagacdo das ondas sonoras,
posteriormente, utilizou-se a técnica do espalhamento de Brillouin para
obten¢do da velocidade de Rayleigh (Vr), dois métodos acusticos
complementares. Com os valores de V; e Vg é possivel calcular a
velocidade transversal, V7, das ondas sonoras ¢ o0 mddulo de elasticidade
da amostra. O método de Brillouin estabelece uma relagdo espago-
temporal de uma onda em um meio sem dispersdo, o que ¢ comum em
materiais metalicos, que possuem caracteristicas opacas (DIRRAS et al.,
2016). Em suma, sabe-se que os métodos sdo importantes e amplamente
utilizados para caracterizagdo mecanica, porém, devido a fatores
especificos de cada processo, ocorrem discrepancias entre os resultados
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obtidos para um mesmo material, 0 que torna necessario um modelamento
para comparacdo direta entre técnicas.
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3 METODOLOGIA

Conforme Marconi e Lakatos (2003), este trabalho corresponde a
uma dissertagdo cientifica argumentativa, ou seja, os dados apresentados
serdo interpretados e utilizados para solucdo do problema de pesquisa.
Além disso, pode ser classificada como pesquisa aplicada, em que ha o
estudo de um problema relativo ao conhecimento cientifico no qual sua
resolucdo ¢ aplicavel, com uso pratico de seus resultados.

O projeto consiste no estudo de caso de amostras de ligas de Ti-
10Mo-XNb (0 < X < 30) que foram manufaturadas no laboratério da
Escola de Engenharia de Lorena (Universidade de Sdo Paulo), tratadas
termicamente a 950 °C por 1 hora, resfriadas em agua a temperatura
ambiente e ensaiadas mecanicamente através de técnicas de Microdureza
Vickers, Pulso-eco ultrassonico e nanoindentagdo instrumentada. A etapa
experimental de fabricagdo e ensaios mecanicos foi realizada como parte
integrante da tese de doutorado de Sinara Borborema Gabriel (2008) e as
amostras foram previamente analisadas, porém sem contemplagdo da
interpretagdo dos dados obtidos e com énfase na influéncia da composigao
quimica nas fases presentes do material. Os ensaios de nanoindentacdo
foram realizados por Alexandre Mikowski (2007) e também, previamente
analisados (GABRIEL et al., 2007).

Desse modo, o presente estudo, baseando-se nos resultados dos
ensaios mecanicos ja praticados, tratara e analisard os dados ja obtidos,
interpretando-os e investigando as divergéncias fisicas apresentadas pelas
diferentes técnicas de caracterizacdo. Por fim, almeja-se tratar
estatisticamente os resultados e propor um modelo matematico
comparativo.

3.1MATERIAIS EM ESTUDO

Conforme exposto no item anterior, os dados analisados no
presente trabalho foram obtidos através da continuidade do estudo de
amostras previamente manufaturadas através da rota de processamento
descrita.

As ligas de Ti-10Mo-XNb, com variagdo do teor de nidbio entre 0
e 30% em massa, foram produzidas e analisadas visando identificar a
alteragdo das propriedades mecanicas com a composi¢do quimica por
Gabriel (2008).

O teor minimo de molibdénio para garantir a estabilidade da
microestrutura de fase B nas ligas de titdnio a temperatura ambiente ¢ de
10% em massa, fator relevante para escolha da composi¢do quimica da
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liga estudada. O efeito do teor de nidbio, elemento também estabilizador
da fase B, foi analisado. Desse modo, as ligas possuiam composi¢des que
resultassem em 100% de fase p (GABRIEL et al., 2008).

Inicialmente, as ligas foram preparadas com uso dos metais titanio
comercialmente puro grau 2, molibdénio (>99,9%) e nidbio (>99,9%),
sendo os mesmos decapados quimicamente com acidos especificos para
cada um e posteriormente fundidos em um forno a arco voltaico com
eletrodo de tungsténio ndo consumivel, cadinho de cobre resfriado a agua,
com atmosfera pura em argénio (99,999% de pureza) no inicio do
processo. Para inicio da fusdo, fez-se o vacuo (10 mbar) e purgas de
argdnio para manter a atmosfera controlada. Os lingotes foram fundidos
a vacuo por cinco vezes para garantir total homogeneidade quimica.
Posteriormente, os mesmos foram cortados e decapados, processo
utilizado para retirada de impurezas superficiais. A decapagem quimica
foi realizada com uma solu¢éo acida de HNO3 e HF em proporgao de 4:1,
respectivamente. Em seguida, as amostras cortadas foram encapsuladas a
vacuo em um tubo de quartzo para tratamento de solubilizacdo. Entdo, as
amostras foram tratadas termicamente a 950 °C por uma hora em um
forno tubular e resfriadas em agua a temperatura ambiente. Visando
melhoria da qualidade superficial, as amostras passaram novamente pelo
processo de decapagem quimica com uma solu¢do acida de HNO3z e HF
em proporg¢do de 4:1, respectivamente (GABRIEL et al., 2008).

Em concordancia ao ja relatado, o estudo das propriedades
mecanicas foi realizado nas amostras tratadas termicamente.

3.2 CARACTERIZACAO MECANICA E BASE DE DADOS

Com as ligas manufaturadas pelo processo descrito na secdo
anterior, as amostras tratadas termicamente foram caracterizadas
mecanicamente por meio de ensaios de microdureza Vickers, método
pulso-eco ultrassénico e nanoindentacdo instrumentada, que sero
detalhados.

Os resultados obtidos foram previamente realizados por estudos de
Gabriel (2008) e analisados com énfase na influéncia da composicao
quimica nas fases presentes do material, sem ainda uma pesquisa
detalhada e focada em termos de caracterizagdo mecénica e comparativa
entre tais processos. Além disso, a base de dados brutos ndo contempla
analise matematica e estatistica das técnicas visando exame aprofundado
das discrepancias fisicas entre métodos.
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3.2.1 Microdureza Vickers

O ensaio de microdureza Vickers foi realizado em um
equipamento da marca BUEHLER, modelo Micromet 2004.

Para tanto, as amostras das ligas Ti-10Mo—XNb foram preparadas
superficialmente através de etapas de embutimento, lixamento e
polimento, sendo ento aplicada uma carga de 100 gf (gramas-forga) por
um tempo em carga maxima de 30 segundos, repetindo a medida 10 vezes
para obtengdo da média dos resultados (GABRIEL et al., 2007).

3.2.2 Método Pulso-Eco Ultrassonico

Para analise do mddulo de elasticidade das ligas Ti-10Mo-XNb a
técnica de ultrassom foi realizada conforme norma técnica ASTM E494-
15 (2015). Amostras de espessura de 5 mm e diametro médio de 15 mm
foram ensaiadas com uso de um transdutor com cristais piezelétricos de
frequéncia de 5 MHz em contato com a amostra usando um acoplamento
de mel de abelha entre a peca e o cabegote do transdutor, visando
minimizar interferéncias. Utilizando o equipamento Tektronix, modelo
TDS 420A, realizou-se o ensaio de 3 amostras no sentido longitudinal e
transversal e obteve-se os tempos de voo longitudinal e transversal, o que
possibilitou calcular as velocidades sonoras longitudinal e transversal
(velocidade igual a distancia percorrida, ou seja, espessura da peca,
dividido pelo tempo de voo) (GABRIEL et al., 2010; BERUTTI, 2004).

3.2.3 Nanoindentacio Instrumentada

A técnica de nanoindentacdo instrumentada destina-se a obtencdo
das propriedades mecanicas dureza e modulo de elasticidade.

O equipamento utilizado para pesquisa foi um NanoindenterXP
da MTS Systems Corporation, com faixa de aplicacdo em teste para
cargas minima e maxima de 10 uN e 500 mN, possuindo resolugdo igual
a 0,5 nN. O nanoindentador apresenta profundidade de penetragdo
minima igual a 5 nm e maxima de 40 um, possuindo resolugdo igual a 0,5
nm (MIKOWSKI, 2008).

Para os testes, foi aplicada uma carga maxima de 400 mN com 10
ciclos completos de carregamento e descarregamento utilizando uma
profundidade de impressdo do indentador de aproximadamente 2 pm.
Vale ressaltar que foi utilizada a ponta do tipo Berkovich, indentador de
diamante com forma geométrica piramidal de trés lados com base
triangular.
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Em cada amostra foram feitas 3 matrizes (3 x 3), totalizando 27
indentagdes por amostra, distanciadas de 0,5 mm entre si.

Antes do ensaio é necessario que seja realizada a calibragdo da
ponta do indentador e ajustada a area de contato projetada de acordo com
os resultados obtidos no processo de calibracdo que foi realizado
(MIKOWSKI, 2008).

Posteriormente, foram analisados separadamente os resultados da
caracterizagdo mecanica para regides de fase predominantemente [ e
predominantemente martensitica, de acordo com os pontos de analise
metalografica, em amostras que apresentaram ambas as fases de modo
relevante, visando investigacao da influéncia da regido de indentagdo com
os resultados das propriedades obtidos.

3.3 TRATAMENTO E ANALISE DOS DADOS

Utilizando a base de dados brutos dos resultados obtidos em cada
método de caracterizagdo da dureza ¢ do modulo de elasticidade,
propriedades mecanicas das ligas Ti-10Mo-XNb, foi realizado um
tratamento estatistico dos mesmos.

Inicialmente, a média para cada conjunto de dados foi calculada.
A média ¢ uma medida da tendéncia central de um grupo de observagdes.
Ha diversas maneiras de mensurar tal distribuicdo, sendo aplicada neste
trabalho a média aritmética. Para o calculo, € realizada a soma de todos
os valores e o resultado ¢ dividido pelo nimero de observagdes realizadas
(MOORE, 2011).

Matematicamente, a média pode ser descrita como a relagdo entre
o somatério das varidveis aleatérias dividido pelo numero total de
observagdes, conforme Equagdo (21).

2D
X =

S|

n
X
i=1

Na Equacéo 21, a variavel X corresponde a média aritmética das
propriedades mecanicas e x; demonstra o resultado para cada método de
analise, sendo 7 o total de repeti¢des para cada técnica.

A comparacdo da variagdo em diferentes conjuntos de dados ¢é
realizada por meio de medidas de dispersdo, sendo aplicada neste trabalho
o desvio padrao das observagdes, que ¢ um indicativo estatistico do
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quanto os resultados se afastam da média. Sendo assim, altos desvios
demonstram que ha grande variabilidade dos dados (MOORE, 2011).
O desvio padrio ¢é calculado por meio da Equagdo (22).

(22)

Z?=1(xi - X)Z
n—1

Na Equacdo (22), os pardmetros X, x; € n sdo 0S mesmos
apresentados na Equacdo (21) e a variavel o representa o desvio padrio.

Os resultados foram representados de maneira grafica com a
exposicao do intervalo de confianga para cada grupo de dados. O intervalo
de confiancga pode ser entendido como os limites superior e inferior de
determinado conjunto de observagdes, ou seja, uma margem de erro. Para
tal analise, ha um nivel de confianga ou precisdo de estimagdo para cada
conjunto de dados que exprime a probabilidade da afirmagdo, ou seja, um
intervalo com nivel de confianca de 95% indica que temos 95% dos
resultados corretos (MONTGOMERY; RUNGER, 2016; MOORE,
2011).

Baseando-se na distribui¢do normal de probabilidades, pode-se
exprimir os resultados por meio da seguinte representacao, Equagéo (23).

Resultado=X + o o (23)

Desse modo, tem-se o resultado expresso como a média, X, com a
variagdo da margem de erro igual ao niumero de desvios padrdes da média
que serdo usados para analise, o. Ao utilizar a=1, ou seja, 1 desvio padrdo
expresso na margem de erro, tem-se 68% das observagdes; para 0=2, 95%
e 0=3, 99,7% (MONTGOMERY; RUNGER, 2016; MOORE, 2011).

Para o comparativo entre os valores obtidos em cada técnica de
caracteriza¢do mecanica, foi realizada uma analise de regressdo linear,
uma maneira de modelar matematicamente e explorar relagcdes entre
variaveis. Para tanto, um diagrama de dispersao ¢ plotado em um sistema
bidimensional de coordenadas, com os valores dispersos aleatoriamente
em torno de uma linha reta, ou seja, um grafico com relago linear. No
caso ideal, o coeficiente angular da reta tende a 1 (um), enquanto que, o
coeficiente linear da reta tende para o 0 (zero). Posteriormente a equagao
da reta e o coeficiente de correlacdo sdo obtidos, mensurando a
representatividade da associag@o entre variaveis. Em suma, a correlagao,
R, é um indicador da qualidade do ajuste, sendo um niimero entre -1 ¢ 1.
Sua interpretagdo é de que quanto mais forte a relacdo entre as varidveis
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na associacdo linear, mais proximo dos valores extremos a correlagdo
estara (MONTGOMERY; RUNGER, 2016; MOORE, 2011).

Outro método estatistico aplicado no tratamento dos dados foi a
analise de variancia, ou ANOVA, técnica eficiente para analise estatistica
de experimentos aleatorizados. O objetivo do estudo da analise de
variancia ¢ analisar as diferencas entre as médias aritméticas dos grupos
a partir de uma analise na varia¢ao dos dados. Supondo que haja um fator
de interesse com k tratamentos distintos, ou seja, k diferentes niveis de
um unico fator para compara¢do em um dado experimento, sendo que a
resposta de cada um dos ktratamentos ¢ uma variavel
aleatoria (MONTGOMERY; RUNGER, 2016; WERKEMA; AGUIAR,
1996).

A base para a ANOVA ¢ a comparacao dos fatores por meio de um
teste de hipoteses, no qual compara-se a igualdade das médias ou
varidncias como uma hipdtese e, caso seja verdadeira, aceita-se tal
hipotese e conclui-se a igualdade como valida. A aprovagdo ou nao do
teste de hipoteses € realizado por meio de fatores estatisticos, como o teste
F ou valor p. Vale apontar que para este tipo de experimento considera-
se que o erro € normal e independentemente distribuido com média zero
e variancia constante. Ademais, considera-se que as observagdes foram
aleatorias e 0 ambiente em que os tratamentos foram realizados € o mais
uniforme possivel, temos desse modo um planejamento experimental

denominado  planejamento  completamente  aleatorizado,  ou
PCA (MONTGOMERY; RUNGER, 2016; WERKEMA; AGUIAR,
1996).

O modelamento matematico para aplica¢do da analise de varidncia
para um fator ¢ demonstrado pela Equagao (24).

xj=p+Tit+teg,emquei=1,2,...,kej=1,2,..,n (24)

Em que x; € o valor da variavel resposta, ou seja, uma variavel
aleatoria denotando a ij-ésima observagdo; 4 um pardmetro comum a
todos os tratamentos, sendo a média global de todos os tratamentos; 7; um
parametro associado ao efeito do i-ésimo tratamento e g; o erro aleatorio
associado a x;; (MONTGOMERY; RUNGER, 2016).

O quadro tipico de saida de uma analise de varidncia para um
experimento com um unico fator do modelo pode ser visto no Quadro 1.
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Quadro 1: ANOVA para um fator

Fonte de Soma dos Graus de Média Fo
variacio quadrados liberdade [quadratica
Tratamentos |  SQTratamentos k-1 MQ1ratamentos| Fy=r@Tratamentos
MQE
Erros SQe k(n-1) MQg
Total SQr kn-1

Fonte: (MONTGOMERY; RUNGER, 2016).

No Quadro 1 sdo mostradas as saidas da ANOVA, sendo que,
usando o método dos minimos quadrados, tem-se a média quadratica dos
tratamentos, MQTraiamentos, que corresponde a uma relagdo entre variagdo
total dos tratamentos e os graus de liberdade de tal componente; a média
quadratica do erro, MQg, correspondente a uma relagao entre a diferenga
entre as observagoes dentro de um tratamento e as médias globais de tal
tratamento, ou seja, os erros ¢ os graus de liberdade de tal componente. E
o parametro de aceitagdo, fator Fy, que relaciona a variagdo entre as
médias amostrais € a variagdo entre individuos na mesma amostra

(MOORE, 2011; MONTGOMERY; RUNGER, 2016).

Foram realizadas 112 analises de variancia entre ligas e 16 testes
dentre métodos para exploragdo dos dados.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

A seguir serdo apresentados os resultados e discussdo da
caracteriza¢do mecanica das ligas.

4.1 CARACTERIZACAO MECANICA

Nesta se¢@o serdo expostos os resultados obtidos para dureza e
modulo de elasticidade nos ensaios de microdureza Vickers,
nanoindentac¢do instrumentada e ultrassom pelo método pulso-eco.

4.1.1 Dureza obtida por Microdureza Vickers

A dureza Vickers foi obtida mediante calculo da média das dez
medidas do teste de dureza realizado nas amostras em analise, Ti-10Mo-
XNb (X=0,3,6,9,20,30),no Ti (cp) e no Ti-6Al-4V. Nota-se que todas
as ligas apresentam dureza maior que o titdnio comercialmente puro, com
pequenas variagdes entre a liga de Ti6Al4V e as ligas TilOMoOND,
Ti10Mo3Nb, Til0Mo6Nb, Til0Mo9NbD.

Os resultados dos ensaios foram organizados numa representagao
grafica, Figura 25.

Figura 25: Dureza obtida por Microdureza Vickers.
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Observou-se que de 0% a 9% de Nb, a dureza da liga é maior que
com teores mais elevados, TilOMo20Nb e Til0Mo30Nb, legitimando a
metalografia realizada nas amostras que demonstram a presencga da fase
martensitica em ligas com tais teores. Vale apontar, conforme ja descrito
no presente trabalho, que a martensita ¢ uma fase que apresenta dureza
elevada, corroborando assim para os resultados apresentados em ligas nas
quais a fase martensitica esta presente.

Além disso, de acordo com a literatura, ¢ mais uma confirmagao
da teoria de Xu et al. (2008) de que a fase martensitica ndo estara presente
em ligas com teores de nidbio acima de 10%, sendo esperado, portanto,
menores resultados para dureza em tais ligas. Outro ponto abordado pelos
autores e confirmado com os resultados obtidos é o fato de que todas as
ligas apresentam valores maiores de dureza Vickers quando comparadas
ao titdnio comercialmente puro, predominantemente de fase a,
tipicamente com menor resisténcia.

Outros comparativos ja apresentados na literatura sdo de Meza et
al. (2007) para o titanio (cp) cujo resultado foi de 158,1 Hy, denotando
uma diferenca de cerca de 10% dos valores obtidos no experimento,
evidenciando que ndo ha grande disparidade com demais referéncias.

Aplicando um tratamento estatistico nas observagdes, andlise de
variancia, tem-se a resposta em relacdo as diferencas entre as médias
aritméticas dos grupos a partir de uma analise na variagdo dos dados,
conforme Quadro 2. No quadro, o indice indicado com “SD” e “NSD”
representam que as médias sdo significativamente diferentes e que as
médias ndo sdo significativamente diferentes, respectivamente.

Quadro 2: Analise de Varidncia para Microdureza Vickers.

Microdureza Vickers, Hv

Ti
Ti6Al4V
Til0MoONb
Til0Mo3Nb
Til0Mo6Nb
Til0Mo9Nb
Til0Mo20Nb
Til0Mo30Nb

Ti -

©n
w)
%2
w)
%)
w)
%)
w)
%2
w)
©n
w)
2]
)

Ti6Al4V - - NSD | NSD | NSD | NSD

w
o
2]
O

Til0MoONb - - - NSD SD SD SD SD

Til0Mo3Nb - - - - NSD | NSD SD SD
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TilOMo6Nb | - | - - - - |NsSD | SD | sSD
TilOMo9Nb | - | - - - - - SD | SD
TilOMo20Nb | - | - - ; - . ) SD
TilOMo30Nb | - | - . - ; . ) .

Fonte: Os autores (2018).

Por meio do uso da ANOVA, com nivel de significancia de 5%,
pode-se destacar que as médias nao sdo significativamente diferentes para
aliga Ti6Al4V e TilOMoXNb, com X =0, 3, 6, 9. Todas as ligas possuem
microestrutruras semelhantes, mistura de fases f e martensitica, conforme
demonstrado pela analise de microscopia dptica.

4.1.2 Moddulo de Elasticidade obtido por Ultrassom

O moédulo de elasticidade via ensaio de ultrassom foi calculado
baseando-se na Equacdo (10) apresentada na seg¢do 2.2.2 do presente
trabalho. Os dados das velocidades longitudinais e transversais utilizados
para o céalculo do modulo de elasticidade encontram-se organizados na
Tabela 3.

Tabela 3: Velocidades Transversal e Longitudinal das ligas obtidas via
Ultrassom.

Ultrassom - Método Pulso Eco

Amostra Velocidade Longitudinal | Velocidade Transversal
-V [m/s ] -Vr[m/s]

Ti 6168,87 3183,58
Ti6Al4V 6293,64 3256,20
Ti10MoONb 5594,87 2897,78
Til0Mo3Nb 5640,74 2858,85
Ti10Mo6Nb 5678,28 3098,71
Ti10Mo9Nb 5664,05 3029,51
Til0Mo20Nb 5113,82 2241,88
Til0Mo30Nb 5101,94 2490,53

Fonte: Os autores (2018).
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A norma ASTM E 494-15 lista a velocidade transversal do titdnio
(cp) igual a 3215 m/s e a velocidade longitudinal igual a 6240 m/s, de
modo que os valores obtidos experimentalmente sdo coerentes aos
esperados, variando cerca de 2% dos valores tabelados.

Por meio dos dados elencados na Tabela 3 foi possivel calcular o
moédulo de elasticidade para as amostras, que demonstram que o Ti (cp),
a liga Ti6Al4V e as ligas TilOMo6Nb, Til0Mo9Nb foram similares em
termos numéricos, com decréscimo do pardmetro em andlise para as
amostras TilOMoONb e TilOMo3Nb e redugdo de forma ainda mais
acentuada para as ligas TilOMo20Nb e TilOMo30Nb, conforme
representado na Figura 26.

Figura 26: Mddulo de elasticidade obtido por Ultrassom.
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Fonte: Os autores (2018).

Lutjering e Williams (2007) enunciam que ligas de titanio
predominantemente fase f possuem moédulo de elasticidade menores que
ligas fase a e o-+3, sendo os valores tipicos proximos a 100-105 GPa para
ligas tipo B, 105 GPa para titanio (cp) e 115 GPa para ligas a+f. Ja o
resultado obtido por meio do céalculo do modulo de elasticidade para o
titdnio (cp) com os valores normatizados, norma ASTM E494-15, ¢ igual
a 123,8 GPa.
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Xu et al. (2008) afirmam que o acréscimo de nidbio nas ligas reduz
o modulo de elasticidade das mesmas devido ao aumento da
microestrutura de fase p.

Analisando os resultados, percebe-se que as amostras constituidas
pelas fases a e a+f, Ti (cp) e Ti6Al4V respectivamente, apresentam
maiores valores para o mdédulo de elasticidade, o que esta conforme o
enunciado por Lutjering e Williams (2007), bem como o decréscimo do
modulo de elasticidade em ligas com fase B em sua totalidade, como
Ti10Mo20Nb e Til0Mo30Nb.

O aumento do moédulo de elasticidade na amostra Ti20Mo30Nb em
relacdo a Til0OMo20Nb tem como uma das hipoteses explicativas a
Equacdo (10), que demonstra um aumento do médulo de elasticidade com
a elevagdo da densidade do material. A alteragdo da densidade pode ser
vista no Apéndice 1. Tal fato pode estar ligado a um acréscimo da
quantidade de defeitos na estrutura com aumento excessivo do teor niébio
e completa fase [, gerando tensdes residuais no material e interagdes nas
velocidades das ondas, o que pode ser uma justificativa para tal alteragao
entre amostras fase f3.

Aplicando um tratamento estatistico nas observagdes, andlise de
varidncia, tem-se a resposta em relagdo as diferencas entre as médias
aritméticas dos grupos a partir de uma analise na variagdo dos dados,
conforme Quadro 3. No quadro, o indice indicado com “SD” e “NSD”
representam que as médias sdo significativamente diferentes e que as
médias ndo sdo significativamente diferentes, respectivamente.
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Quadro 3: Andlise de Variancia para Pulso-eco Ultrassom.

Ultrassom, Ey

Ti
Ti6Al4V
Til0MoONb
Til0Mo3Nb
Til0Mo6Nb
Til0Mo9Nb
Til0Mo20Nb
Til0Mo30Nb

Ti -

Z
%)
o
)
o
%)
v}
Z
%)
o
Z
%)
|}
)
o
)
o

Ti6AI4V - - SD SD

z
%)
)
Z
%
W)
%2
w)
%)
)

Til0MoONb - - - NSD

)
v

SD SD SD

Ti10Mo3Nb - - - -

2]
v}

SD SD | NSD

Til0Mo6Nb - - - - - SD SD SD

Til0Mo9Nb - - - - - - SD SD

Til0Mo20Nb - - - - - - - SD

Til0Mo30Nb - - - - - - - -

Fonte: Os autores (2018).

Por meio do uso da ANOVA, com nivel de significancia de 5%,
ndo ha um padrio especifico das médias significativamente diferentes ou
ndo tornando possivel um relacionamento entre as variagdes.

4.1.3 Dureza e Médulo de Elasticidade obtido por Nanoindentacio

Utilizando o ensaio de nanoindentacdo instrumentada foi possivel
obter resultados do modulo de elasticidade e da dureza das ligas
estudadas.

O médulo de elasticidade, conforme analisado na se¢do anterior do
trabalho, tende a ser reduzido com o aumento da fase B no material,
elevando a resisténcia do material e diminuindo os valores de tal
parametro (LUTJERING, WILLIAMS; 2007).

As Figuras 27 e 28 demonstram de forma visual a representacio
dos resultados obtidos do modulo de elasticidade e da dureza das ligas Ti-
10Mo-XNb medidos por meio da nanoindenta¢do instrumentada.
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Figura 27: Médulo de elasticidade obtido por nanoindentacdo instrumentada.
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Fonte: Os autores (2018).
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Analisando a Figura 27 percebe-se que o Ti (cp) e a liga Ti6Al4V
apresentaram maiores valores numéricos para o modulo de elasticidade,
com decréscimo do pardmetro em analise para as amostras das ligas
Ti10MoONb, Til0Mo3Nb, Til0OMo6Nb, TilOMo9Nb, Til0Mo20Nb e
Ti10Mo30ND. O resultado obtido é coerente com a literatura, conforme
Lutjering e Williams (2007) enunciam, em que indica a redugdo desta
propriedade mecanica com o aumento da fase P na liga, congruente ao
também exposto nas micrografias das amostras, que mostram a evolugdo
da fase § com a elevagdo dos teores de Nb. Outro ponto a ser ressaltado é
a reducdo do modulo de elasticidade de forma ainda mais acentuada para
a liga TilOMo020Nb, sendo a mesma a primeira amostra a apresentar em
sua totalidade apenas fase § em sua estrutura. Amostras totalmente fase 3
ndo apresentam a microestrutura martensitica em sua composi¢ao,
consequentemente espera-se uma menor dureza neste tipo de material
(GABRIEL et al,, 2010; LUTJERING; WILLIAMS, 2007).

Em relagdo ao aumento do modulo de elasticidade na amostra
Ti20Mo30Nb, uma das hipdteses que podem ser averiguadas € o fato que,
por se tratar de uma propriedade absoluta, o aumento excessivo do teor
de fase P pode gerar um acréscimo das discordancias existentes e, com
isso, um aumento da tensdo residual no material, o que pode ser uma
justificativa para tal alteragdo.



68

Comparativamente a literatura, os valores para o Ti(cp) obtidos nos
ensaios de nanoindentag¢do instrumentada destoam cerca de 15% aos
obtidos por Meza et al. (2007) e Sakharova et al. (2010) utilizando a
mesma técnica de caracterizag@o, com resultados iguais a cerca de 110
GPa para a amostra.

Aplicando um tratamento estatistico nas observacdes, analise de
variancia, tem-se a resposta em relagdo as diferencas entre as médias
aritméticas dos grupos a partir de uma analise na variacdo dos dados,
conforme Quadro 4. No quadro, o indice indicado com “SD” e “NSD”
representam que as médias sdo significativamente diferentes e que as
médias ndo sdo significativamente diferentes, respectivamente.

Quadro 4: Analise de Variancia para Modulo de Elasticidade por Nanoindentagao
Instrumentada.

Nanoindentacio Instrumentada, Eop

) ) = ) = =
> | &5 %|%|%2]|35
- = 5] o S ° < @
=g = = = = S S
= S S S S = =
B~ = = = = — —
= = = = = =
Ti - | NSD SD SD SD SD SD SD
Ti6Al4V - - SD SD SD SD SD SD
Til0MoONb - - - SD | NSD | NSD SD SD
Til0Mo3Nb - - - - SD SD SD SD
Til0Mo6Nb - - - - - SD SD SD
Til0Mo9Nb - - - - - - SD SD
Til0Mo20Nb - - - - - - - SD

Til0Mo30Nb - - - - - - - -

Fonte: Os autores (2018).

Por meio do uso da ANOVA, com nivel de significancia de 5%,
ndo hd um padrdo especifico das médias significativamente diferentes ou
ndo tornando possivel um relacionamento entre as variagoes.
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A Figura 28 representa a dureza das ligas concebido por meio do
ensaio de nanoindentacdo instrumentada e, com isso, pode-se confirmar
a analise exposta acima acerca da microestrutura das ligas.

Coerente ao resultado obtido via microdureza Vickers o Ti(cp),
fase a, possui menor dureza em relagao as outras ligas. As ligas com teor
de nidbio variando de 0% a 9% tém maior valor de dureza devido a
presenga da microestrutura martensitica e, acima deste teor tem-se a
redugdo da dureza em consequéncia da predominancia da fase f.

Figura 28: Dureza obtida por Nanoindentacdo instrumentada.
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Fonte: Os autores (2018).

Nota-se que ha um decréscimo substancial dos valores da dureza
do material ao ter predominantemente a fase § na microestrutura da liga,
sendo, portanto, uma comprovagdo do que a literatura propoe.

Aplicando um tratamento estatistico nas observagdes, andlise de
variancia, tem-se a resposta em relagdo as diferencas entre as médias
aritméticas dos grupos a partir de uma andlise na variagdo dos dados,
conforme Quadro 5. No quadro, o indice indicado com “SD” e “NSD”
representam que as médias sdo significativamente diferentes e que as
médias ndo sdo significativamente diferentes, respectivamente.
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Quadro 5: Andlise de Variancia para Dureza por Nanoindenta¢do Instrumentada.

Nanoindentaciio Instrumentada, Hop

2 = = = = =
> z z z z Z Z
- = E S k= 3 qQ 2
3 g = = = = b= =
= = = = > = =
= = = = = - —
= = = = = =
Ti - SD SD SD SD SD SD SD
Ti6Al4V - - SD SD SD SD SD SD
Til0MoONb - - - NSD | NSD | SD SD SD
Til0OMo3Nb - - - - SD SD SD SD
Til0Mo6Nb - - - - - SD SD SD
Til0Mo9Nb - - - - - - SD SD
Til0Mo20Nb - - - - - - - SD

Til0Mo30Nb - - - - - - - -

Fonte: Os autores (2018).

Por meio do uso da ANOVA, com nivel de significancia de 5%,
apenas a liga TilOMoONDb apresentou média ndo significativamente
diferente de outras ligas, no caso TilOMo3Nb e TilOMo6Nb.

4.14 Deformacio plastica devido o processo de indentacio

Dos fenomenos de deformagdo plastica ocorridos no sistema
indentador-superficie de contato, os mais relevantes sdo o empilhamento
(piling-up) ou aprofundamento (sinking-up) no local de contato,
conforme esclarecido na Figura 24 do presente trabalho. Bolshakov e
Pharr (1998) apontam a importancia da ocorréncia para os resultados,
visto que as equagdes baseadas no método de Oliver e Pharr (1992) séo
provenientes da andlise do contato elastico do material, quando s6 ocorre
sinking-up, diferentemente da regido elastica/plastica quando pode haver
sinking-up e piling-up. N’jock et al. (2015) estudaram formulagdes
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matematicas para a correcdo de tal método, utilizando a energia de
trabalho elastico e plastico conforme Equacao (20).

O empilhamento torna-se visivel nas amostras, conforme Figura
29, porém ndo sdo significativos ao ponto de acarretar erros na area de
contato projetada.

Figura 29: Microscopia eletronica de varredura das amostras com teor de 3, 6 ¢ 9
% de Nidbio (esquerda para direita) e a deformagao plastica pontual do sistema
indentador-superficie de contato.

Fonte: Os autores (2018).

Um estudo mais aprofundado dos pardmetros envolvidos neste
processo de deformacdo plastica, com modelos computacionais e
matematicos para andlise pode ser realizado, sendo fator significativo
para resultados envolvendo filmes finos (N’JOCK et al., 2015).

42INFLUENCIA DA MICROESTRUTURA NA DUREZA E
MODULO DE ELASTICIDADE

Baseando-se nos resultados apresentados para o ensaio de
nanoindentagdo instrumentada, foi possivel separar as regides de
aplicacdo da carga para andlise da possivel influéncia da microestrutura
nos resultados de dureza e do mddulo de elasticidade para algumas ligas
estudadas.

As regides em que o ensaio de nanoindentag¢do instrumentada foi
realizado estdo retratadas nas Figuras 30, 31 e 32, visando uma analise
conjunta com as representagoes graficas que serdo apresentadas.
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Figura 30: Microscopia eletronica de varredura da liga Til0OMo3Nb, nas regides:
A) predominantemente fase f3, (B) predominantemente fase martensitica.

Fonte: Os autores (201). "

Figura 31: Microscopia eletronica de varredura da liga TilOMo6ND, nas regides:
A) predominantemente fase {3, (B) predominantemente fase martensitica.

Fonte: Os autores (2018).

Figura 32: Microscopia eletronica de varredura da liga Ti10Mo9NDb, nas regides:
A) predominantemente fase 3, (B) predominantemente fase martensitica.

Fonte: Os autores (2018).
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As Figuras 30, 31 e 32 evidenciam a presenca das fases
martensiticas e f nas amostras das ligas citadas, consoante ao que ja foi
exibido nas Figuras 8, 9 ¢ 10.

Na Figura 33 representa-se o modulo de elasticidade das ligas
Ti10Mo3Nb, Til0Mo6Nb e Til0Mo9Nb discriminados pela regido de
indentagdo, ou seja, se a medi¢do foi realizada em uma regido
predominantemente de fase 3 ou uma regido predominantemente de fase
martensitica para analise de uma possivel influéncia no resultado global.

Figura 33: Médulo de elasticidade por Nanoindentacao Instrumentada nas regides
redominantemente de fase beta (B) e martensitica nas ligas estudadas.
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Fonte: Os autores (2018).

Vale apontar que, considerando o desvio padrio representado, o
resultado ndo comprova que haja uma influéncia significativa nos valores
por regido de indentagdo. Isto posto, pode-se concluir que se trata de ligas
homogéneas, sem grandes variaces das caracteristicas por area
investigada com relagdo ao modulo de elasticidade.

A analise realizada contempla apenas as amostras com teores mais
baixos de nidbio pois, conforme analise metalografica apresentada no
trabalho, acima de 9% de nidbio ndo ha prevaléncia da fase martensitica.

Utilizando o mesmo procedimento de separag@o por regides com
microestruturas predominantes, o grafico da Figura 34 foi montado,
analisando a dureza das ligas TilOMo3Nb, Til0Mo6Nb e Til0Mo9Nb
com as regides de indentagdo.
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Figura 34: Dureza por Nanoindentagdo Instrumentada nas regides
predominantemente de fase beta (B) € martensitica nas ligas estudadas.
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Fonte: Os autores (2018).

Tal qual o médulo de elasticidade, a dureza das ligas também nao
variou consideravelmente comparando as diferentes regides de analise.
Da mesma maneira, pode-se inferir que as amostras estudadas sdo
primordialmente homogéneas, sem divergéncias de resultados devido a
regido de exploragdo, seja fase beta ou martensitica.

43 COMPARACAO E ANALISE DO METODO DE
DETERMINACAO DE DUREZA E MODULO DE
ELASTICIDADE

Neste topico serdo abordadas as discrepancias fisicas dos métodos
de andlise de dureza e modulo de elasticidade utilizando diferentes
técnicas de ensaio, comparando-as e analisando as possiveis adequagdes
para compatibilizacdo dos resultados obtidos por testes distintos.

Para tanto, os resultados obtidos pelas diversas técnicas foram
padronizados em unidades do Sistema Internacional de Unidades de
Medidas (SI).
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4.3.1 Dureza

As diferentes técnicas de mensuragdo da dureza estudadas,
microdureza Vickers e nanoindentacdo instrumentada, tiveram seus
resultados padronizados na unidade de medida gigapascal, apresentados
na Figura 35.

Figura 35: Dureza obtida por Microdureza Vickers e Nanoindentagio
Instrumentada.
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Fonte: Os autores (2018).

Analisando a representacdo grafica, nota-se que os resultados da
nanoindentagdo instrumentada s3o todos superiores a microdureza
Vickers. Conforme exposto nas se¢des anteriores, a formulagdo
matematica para calculo da dureza se difere nos dois métodos estudados.
A microdureza Vickers tem como forma de célculo a relagdo da carga
aplicada com o uso da area de contato para obtencdo da dureza, por outro
lado, a nanoindentacdo instrumentada relaciona a carga aplicada a area de
contato projetada do indentador na amostra. Por conta disto, a alteragdo
numérica entre os resultados é fundamentada na formula¢do matematica
dos métodos.
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Consoante ao que foi enunciado por Qian et al. (2005), a dureza
Vickers tende a ser de 10 a 30% menor que a dureza por nanoindentacio
instrumentada. Vale apontar que a dureza ndo ¢ uma propriedade
mecanica absoluta do material, visto que tem dependéncia da técnica de
analise.

Como forma comparativa das medidas obtidas, foram
confrontados resultados de pesquisas com diversas ligas de titdnio na
Tabela 4.

Tabela 4: Dureza de ligas de titanio via microdureza Vickers e Nanoindenta¢ao
Instrumentada.

Comparativo ligas de Titanio

Autor Material CaTchcltl:;?zg:ao blr) F:;e;i]
Zhang et al. (2015) Ti-15Mo Vickers 3,28
Zhang et al. (2015) | Ti-15Mo-5Nb Vickers 3,17
Zhang et al. (2015) | Ti-15Mo-10Nb Vickers 2,67
Zhang et al. (2015) | Ti-15Mo-15Nb Vickers 2,57

Xu et al. (2008) Ti-15Mo-5Nb Vickers 2,41
Xu et al. (2008) Ti-15Mo-10Nb Vickers 2,52
Xu ez al. (2008) Ti-15Mo-15Nb Vickers 2,30
Xu et al. (2008) Ti—15Mo-20Nb Vickers 2,04
Xu et al. (2008) Ti—10Mo-3Nb Vickers 4,32
Xu et al. (2008) Ti-10Mo-10Nb Vickers 3,86
Moraes et al. (2014) Ti-30Nb Vickers 3,73
Moraes et al. (2014) Ti-30Nb Nanoindentagio | 3,80
Moraes et al. (2014) Ti-30Nb-2Sn Vickers 2,73
Moraes et al. (2014) Ti-30Nb-2Sn | Nanoindentagdo 2,75
Moraes et al. (2014) Ti-30Nb-4Sn Vickers 2,60
Moraes et al. (2014) Ti-30Nb-4Sn | Nanoindentagio | 2,57
Moraes et al. (2014) Ti-30Nb-6Sn Vickers 2,10
Moraes et al. (2014) Ti-30Nb-6Sn | Nanoindentagio 2,50
Moraes et al. (2014) Ti-30Nb-8Sn Vickers 2,28
Moraes et al. (2014) Ti-30Nb-8Sn | Nanoindentagdo | 2,60
Moraes et al. (2014) | Ti-30Nb-10Sn Vickers 2,30
Moraes et al. (2014) | Ti-30Nb-10Sn | Nanoindentacéo 2,65
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Cojocaru et al. (2013) T"”fé?f“‘ Viekers 2.86
) Ti-29ND-9Ta-
Cojocaru et al. (2013) 10Zx Nanoindentacio 2,87

Fonte: Zhang et al. (2015), Xu et al. (2008), Moraes et al. (2014), Cojocaru et al.
(2013).

Um ponto a ser enfatizado sdo os valores obtidos por Xu et al.
(2008), nas ligas estudadas com composicdo proximas as ensaiadas,
atingindo resultados coerentes aos que foram alcangados.

Moraes et al. (2014) realizou um estudo comparativo das técnicas
com diversas ligas de Ti-30Nb-XSn (X = 0, 2, 4, 6, 8, 10), resultados
integrantes da Tabela 4, em que obteve como resposta valores da dureza
via nanoindentagdo instrumentada acima daqueles por microdureza
Vickers, concordante a pesquisa de Cojocaru et al. (2013) e a conclusdo
dos ensaios do presente trabalho.

Uma maneira de corregdo de tais discrepancias fisicas é proposta,
por meio da adequagdo da formulagdo matematica para dureza Vickers.
Usualmente, a mesma ¢ calculada por meio da drea de contato residual
real, sendo, portanto, adotado um referencial diferente da nanoindentagéo
instrumentada, que utiliza a area de contato projetada. Para realizacdo de
tal reparagdo, utiliza-se o método proposto por Chicot et al. (2010), que é
apresentado na Tabela 5. No procedimento, utiliza-se a dureza Meyers
como forma de ajuste das areas de contato.

Tabela 5: Equagdo da Dureza Vickers com areas de contato real e projetada.

Area de contato real Area d.e contato
projetada
Microdureza P p
Vickers HV = 1,8544; Hm = ZE

Fonte: Chicot et al. (2010).

Assim sendo, a dureza Vickers corrigida foi calculada conforme
Equacao (25).

2_ . (25)

H
Ve ™ 1,8544

Embasado no que foi exposto, a dureza Vickers foi corrigida e a
Figura 36 foi montada para comparativo dos resultados apds ajuste
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matematico visando adequacdo das mesmas referéncias relativas a area
de contato do indentador para calculo, ou seja, utilizando a correlagdo
proposta.

Figura 36: Comparativo da dureza Vickers corrigida com a dureza Vickers
tradicional e dureza por nanoindenta¢do instrumentada.
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Fonte: Os autores (2018).

A representacdo grafica da Figura 36, adotando dois desvios
padrdes para média na barra de erros, demonstra que, apds corre¢do da
forma de calculo dos métodos, ha uma igualdade entre os resultados
obtidos utilizando as diferentes técnicas, o que ja era esperado, visto que
trata-se da mesma amostra. Porém, devido as discrepéancias apresentadas
nas amostras Ti-10Mo-6Nb e Ti-10Mo-9Nb, que ndo possuiram valores
correspondentes para as duas técnicas apos correcdo matematica, foram
adotados trés desvios padrdes da média e organizados os resultados na
Figura 37. Neste caso, adotou-se o erro maximo toleravel, conforme a
estatistica descritiva. Tais discrepancias fisicas nas amostras podem ser
resultado da realizacdo da indentagdo em um ponto com fases distintas ou
até mesmo de mudanga de fases, visto que ambas técnicas sdo pontuais,
ou seja, medidas de uma pequena regido da amostra.
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Figura 37: Comparativo da dureza Vickers corrigida com a dureza Vickers
tradicional e dureza por nanoindentacdo instrumentada.
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Fonte: Os autores (2018).

Conforme exposto, utilizando trés desvios padrdes da média, tem-
se a corre¢do das discrepancias fisicas do resultado da dureza das
amostras via nanoindentacdo instrumentada e microdureza Vickers, tendo
as medidas de todos os ensaios com valores correspondentes,
considerando os limites superiores e inferiores possiveis para cada liga.

Aplicando um tratamento estatistico nas observagdes, analise de
variancia, tem-se a resposta em relagdo as diferencas entre as médias
aritméticas dos grupos microdureza Vickers corrigida e nanoindentacdo
instrumentada utilizando dois desvios da média a partir da analise na
variagdo dos dados, conforme Quadro 6. No quadro, o indice indicado
com “SD” e “NSD” representam que as médias sdo significativamente
diferentes e que as médias ndo sdo significativamente diferentes,
respectivamente.
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Quadro 6: Anélise de Variancia para métodos Microdureza Vickers corrigida e
Nanoindentac¢do Instrumentada.

Microdureza Vickers corrigida, Hyc X Nanoindentagao Instrumentada,
Hor
) ) ) = =2 =2
: | £ | 2| %|5|5| %
- o 5] ] S =) Q @
= g = = = = = =
= = = = = = =
= = = = = - -
= = = = o =
Dureza,
H [GPa] SD NSD SD SD SD SD SD SD

Fonte: Os autores (2018).

Por meio do uso da ANOVA, com nivel de significancia de 5%, a
maioria das médias apresentadas foram significativamente diferentes, o
que pode ser explicado pela hipotese de, devido aos baixos valores das
medidas, pequenas variagdes nas médias acarretarem grande significancia
para a variancia.

Para comparativo de modo efetivo para as duas técnicas, foi
analisada a relacdo entre Hy, dureza por microdureza Vickers, e Hop,
dureza por nanoindentagdo instrumentada, obtida pelo método de Oliver
e Pharr (1992), por meio da regresséo linear apresentada graficamente na
Figura 38.

A funcdo identidade foi exposta no mesmo sistema cartesiano
como forma de representar a diferenca relativa ao modelo linear de
regressdao obtido. A funcdo identidade, f{x) = x, ¢ um caso particular de
uma funcgao afim, ou funcdo de primeiro grau, em que o coeficiente linear
¢ igual a 0 e o coeficiente angular igual a 1 (DANTE, 2016).

A qualidade do ajuste da regressdo foi avaliada mediante analise
do coeficiente de correlagdo, R. Vale apontar que os dados aplicados
foram os mesmos que aqueles utilizados no grafico mostrado na Figura
36, ou seja, com uso de dois desvios padrdes para média.
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Figura 38: Dureza Vickers em fungdo da Dureza por Nanoindentagdo
Instrumentada.
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Fonte: Os autores (2018).

Neste caso, a funcdo identidade demonstra que Hy=Hop, porém,
devido a existéncia de erros, inerentes a qualquer procedimento, tem-se
uma variagdo entre a funcdo identidade e a regressdo linear, sendo
possivel comparar tais relacdes por meio do afastamento a fungdo
identidade. Ademais, nota-se que o erro do ajuste foi menor que 4%,
indicado pelo coeficiente de correlagdo de 0,9617, o que demonstra que a
relacdo linear entre as variaveis € caracterizada por uma forte associagdo
entre as medidas (MONTGOMERY; RUNGER, 2016; MOORE, 2011).

A equacgdo obtida na regressdo linear do ajuste, Equagdo (26) foi
aplicada para fins comparativos com os dados apresentados na Tabela 4
para ligas que tiveram resultados dos dois ensaios de mensuragdo da
dureza, de modo a validar as correla¢cdes com o uso de tal modelo.

Hy. = 0,7582 Hyp + 0,1615 (26)

Para tanto, inicialmente foi empregado nos dados a corre¢do da
dureza Vickers com uso da Equagdo (25) e, posteriormente, a Equagao
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(26) da regressao linear obtida com os resultados do trabalho. A solugéo
de tal procedimento foi organizada na Tabela 6.

Tabela 6: Equagdo Corretiva para comparativo da Dureza por Vickers e
Nanoindentagio instrumentada

Comparativo ligas de Titanio

Dureza, H | GPa |
Rt Vickers | Vickers
Autor Material Tecmcz.l de~ Dureza, corrigi- | corrigida
Caracterizacdo| Gpa ~
da Regressao
Moraes et
al. (2014) Ti-30Nb Vickers 3,73 4,02 3,05
Moraes et Nano- 380
al. (2014) Ti-30Nb indentacdo ’
Moraes et
al (2014) | Ti-30Nb-28n Vickers 273 | 294 1 2,24
Moraes et Nano- 275
al. (2014) | Ti-30Nb-2Sn indentacdo ’
Moraes et
al. (2014) | Ti-30Nb-4Sn Vickers 2,60 | 2,80 2,11
Moraes et Nano- 257
al. (2014) | Ti-30Nb-4Sn indentagdo ’
Moraes et
al. (2014) | Ti-30Nb-6Sn Vickers 2,10 2,26 2,06
Moraes et Nano- 250
al. (2014) | Ti-30Nb-6Sn indentacdo ’
Moraes et
al. (2014) | Ti-30Nb-8Sn Vickers 2,28 2,43 2,13
Moraes et Nano- 260
al. (2014) | Ti-30Nb-8Sn indentacdo ’
Moraes et
al. (2014) | Ti-30Nb-10Sn Vickers 2,30 2,49 2,17
Moraes et Nano- 265
al. (2014) | Ti-30Nb-10Sn indentacdo ’
Cojocaru
etal Ti-29Nb-9Ta- 2,86 3,09 2,34
(2013) 10Zr Vickers
Cojocaru
etal. Ti-29Nb-9Ta- Nano- 2,87
(2013) 10Zr indentagdo

Fonte: Moraes et al. (2014); Cojocaru ef al. (2013)
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Conclui-se que a aplicagdo da equag@o corretiva do modelo de
regressdao nos dados obtidos na literatura, Tabela 6, também apresentam
variagdes com relagdo ao real esperado, o que é coerente, visto que o
modelo proposto apresenta uma parcela de erro, sendo neste caso
necessario replicar para outros dados experimentais e, com isso, ser
validado de modo mais eficiente. Outro ponto a ser ressaltado € o fato do
ensaio de dureza Vickers ser realizado com carga diferente ao ensaio de
nanoindentac@o instrumentada, fato no qual que pode gerar uma variagio
na homogeneidade da area indentada e alteracdo nos resultados obtidos.

4.3.2 Modulo de elasticidade

A mensuracdo do modulo de elasticidade por diferentes técnicas,
nanoindentacdo instrumentada e pulso-eco ultrassom, resultou nas
medidas correspondentes as ligas apresentadas graficamente na Figura
39.

Figura 39: Moédulo de elasticidade obtido por Ultrassom e Nanoindentagdo
Instrumentada.
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Fonte: Os autores (2018).
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Analisando a representagdo grafica e considerando dois desvios
padrao da média para as amostras, pode-se inferir que nao hd uma
variagdo significativa nos resultados obtidos por diferentes técnicas de
analise. Vale apontar que o mddulo de elasticidade é uma medida de uma
grandeza fisica, sendo, portanto, uma propriedade elastica do material
dependente das forcas interatomicas da liga (REED-HILL, 1982).

As diferengas apresentadas entre as técnicas podem resultar de
uma questdo inerente a metodologia de cada ensaio, sendo a
nanoindentagdo instrumentada um procedimento realizado pontualmente
na amostra ¢ o ultrassom uma analise global da liga, visto que as ondas
sonoras percorrem todo o material. Outro ponto importante a ser
ressaltado € que, apesar de serem ligas do mesmo lote de fabricacgdo, ndo
sdo partes de amostras exatamente iguais, sdo apenas do mesmo lote, ndo
a mesma amostra, o que também pode gerar pequenas variacdes.

Aplicando um tratamento estatistico nas observagdes, analise de
varidncia, tem-se a resposta em relagdo as diferencas entre as médias
aritméticas dos grupos modulo de elasticidade por pulso-eco ultrassom e
nanoindentagdo instrumentada utilizando dois desvios da média a partir
da analise na variagdo dos dados, conforme Quadro 7. No quadro, o indice
indicado com “SD” e “NSD” representam que as médias sdo
significativamente diferentes e que as médias ndo sdo significativamente
diferentes, respectivamente.

Quadro 7: Analise de Varidncia para métodos Ultrassom e¢ Nanoindentacdo
Instrumentada.

Ultrassom, Eu X Nanoindentac¢do Instrumentada, Eop
) =
> |z |z |z |z |2z | &
- 3 2 2 g 2 Q 2
= S = = = = b= b
= S S S = = =
B~ = = = = — —
= = = = = =
Moédulo de
Elasticidade, | SD SD NSD | NSD | NSD | NSD | NSD | NSD
E [GPa]

Fonte: Os autores (2018).

Por meio do uso da ANOVA, com nivel de significancia de 5%, a
maioria das ligas apresentam médias que ndo sdo significativamente
diferentes em relagdo aos diferentes métodos. Isto demonstra que o
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modulo de elasticidade, por ser uma propriedade absoluta do material,
apresenta resultados similares independente da técnica aplicada.

Como forma comparativa das medidas obtidas, foram contrapostos
resultados de pesquisas com diversas ligas de titdnio na Tabela 7.

Tabela 7: Modulo de elasticidade de ligas de titdnio via Ultrassom e
Nanoindentagdo Instrumentada.

Comparativo ligas de Titanio |

Técnica de Médulo de
Autor Material Caracterizacio P i,

E|GPa]
1\611111.3?2181;16? Ti-8Mo-4Nb-2Zr Ultrassom 354
I:I;;aggl;gt Ti-8Mo-5Nb-3Zr Ultrassom 69,0
1\611111.3212181116? Ti-8Mo-6Nb-4Zr Ultrassom 72,0
1\611111.3?2181;16? Ti-8Mo-4Nb-5Zr Ultrassom 52,0
Dil(”rze:)sleg)al. TiHfZrTaNb Ultrassom 78.5
1;/11.088? :)t Ti-30Nb Ultrassom 110,0
2?088? :)t Ti-30Nb Nanoindentagdo 108,0
1;/11.028? :)t Ti-30Nb-2Sn Ultrassom 88,0
1;/11.08 8? :)t Ti-30Nb-2Sn Nanoindentacdo 78,0
2?088? :)t Ti-30Nb-4Sn Ultrassom 68,0
1;/11_088? j)t Ti-30Nb-4Sn Nanoindentagao 72,0
16\1/11'028? j)t Ti-30Nb-6Sn Ultrassom 66,0
1;/11_088? j)t Ti-30Nb-6Sn Nanoindentacio 50,0
16\1/11'0(?8? j)t Ti-30Nb-8Sn Ultrassom 74.0
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1;/11.08 (e)? :)t Ti-30Nb-8Sn Nanoindentagdo 80,0
1;/11'088? :)t Ti-30Nb-10Sn Ultrassom 90,0
2/;0{; 8? :)t Ti-30Nb-10Sn Nanoindentagéo 100,0
Ca(? (Eggr&? Ti-29Nb-9Ta-10Zr | Nanoindentacao 75,0
%lzloe (; Sa)l. Ti—-10Mo-3Nb Nanoindentagao 28,4
>?21()e é ;)l' Ti—10Mo-7Nb Nanoindentagdo 27,3
>?2106 5 ;)l' Ti—10Mo—-10Nb Nanoindentagéo 24,7
aG;]Z;ig} Se )t Ti—6Al14V Nanoindentagao 140,0
S;]Z;ig} 5e )t Ti-12Mo-13Nb Nanoindentagdo 110,0

Fonte: Gabriel et al. (2015), Xu et al. (2008); Cojocaru et al. (2013), Moraes et
al. (2014), Dirras et al. (2016), Nnamchi et al. (2016).

Segundo Majumdar et al. (2008), o médulo de elasticidade medido
por nanoindentagdo tem tendéncia a ser menor que via ultrassom devido
ao tamanho da superficie analisada. Com base nos resultados obtidos
neste trabalho e na literatura apresentada na Tabela 7 ndo ¢é possivel
confirmar tal alegacao.

Hé uma grande varia¢do dos resultados do modulo de elasticidade
com a alteracdo dos elementos de liga usados na composi¢do quimica do
material, conforme pode ser visto na Tabela 7.

Analogamente ao que foi feito para dureza, para comparativo entre
as duas técnicas, foi analisada a relagdo entre £y, modulo de elasticidade
por ultrassom, e Eopp, modulo de elasticidade por nanoindentagdo
instrumentada obtida pelo método de Oliver e Pharr (1992), por meio da
regressdo linear apresentada graficamente na Figura 40. Além disso, a
funcdo identidade para o moédulo de elasticidade, Ey=Eop, também foi
exibida no grafico da Figura 40. A qualidade do ajuste também foi
avaliada mediante o coeficiente de correlagdo, R.
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Figura 40: Modulo de elasticidade por Ultrassom em fun¢do do Mddulo de
Elasticidade por Nanoindentagdo Instrumentada.
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Fonte: Os autores (2018).

Nota-se que a funcdo identidade, Ey=FEop, ¢ muito préxima a
regressdo linear dos dados, ao qual possui erro do ajuste menor que 5%,
indicado pelo coeficiente de correlagdo de 0,9541, o que demonstra uma
forte relagdo linear entre as variaveis (MONTGOMERY; RUNGER,
2016; MOORE, 2011).

A equagdo obtida na regressao linear do ajuste, Equagdo (27) foi
aplicada para fins comparativos com os dados apresentados na Tabela 7
para ligas que tiveram resultados dos dois ensaios de mensuragdo do
modulo de elasticidade, de modo a validar as correlagdes com o uso de
tal modelo.

Ey = 0,9825 Eyp — 1,8908 (27)

A solugdo de tal procedimento foi organizada na Tabela 8.



88

Tabela 8: Equagdo Corretiva para comparativo do Mddulo de Elasticidade por
Ultrassom e Nanoindentagao instrumentada

1;/;02381 :)t Ti-30Nb Ultrassom 110,0 104,2
1;/;02381 :)t Ti-30Nb Nanoindentagdo | 108,0
I;/;oggi :)f Ti-30Nb2Sn Ultrassom 88,0 74,7
I(ﬁo(r;(e)sl Z’)t Ti-30Nb-2Sn Nanoindentagdo | 78,0
I;/;o(r;(e)sl j)t Ti-30Nb.4Sn Ultrassom 68,0 68,8
I;/;o(r;(e)sl j)t Ti-30Nb-4Sn Nanoindentacdo | 72,0
I;/;o(r;(e)sl j)t Ti-30Nb-6Sn Ultrassom 66,0 47,2
I;/;o(r;gsl :)t Ti-30Nb-6Sn Nanoindentacdo | 50,0
I;/;oggsl :)t Ti-30Nb-8Sn Ultrassom 74,0 76,7
1;/11,02881 :)t Ti-30Nb-8Sn Nanoindentagdo | 80,0
I;/llo(r;gslj)t Ti-30Nb-10Sn | Ultrassom 90,0 96,4
I;/II.o(rg(e)sl j)[ Ti.30Nb-10Sn Nanoindentagdo | 100,0

Fonte: Moraes et al. (2014)

Conclui-se que a aplicacdo da equagdo corretiva do modelo de
regressdao nos dados obtidos na literatura, Tabela 8, também apresentam
variagdes com relagdo ao real esperado, o que é coerente, visto que o
modelo proposto apresenta uma parcela de erro, sendo neste caso
necessario replicar para outros dados experimentais e, com isso, ser
validado de modo mais eficiente.

No contexto do trabalho, com base nos resultados é possivel
concluir que o médulo de elasticidade ndo ¢ influenciado pela técnica de
medida, visto que trata-se de uma propriedade absoluta.
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5 CONCLUSAO

O uso de ligas de titdnio em aplicagdes médicas ¢ um fator
impulsionador para pesquisas buscando continuamente melhoria de
propriedades dos materiais. Neste contexto, o uso de métodos de
caracterizacdo mecanica, nanoindentacdo instrumentada, ultrassom e
microdureza Vickers, foram utilizados para comparar os resultados
obtidos nas diferentes ligas de titanio, Ti-10Mo-XNb (0<X<30), e avaliar
a influéncia de tal elemento nas propriedades mecanicas avaliadas, além
de determinar as discrepancias fisicas decorrentes de formulagdes
matematicas divergentes.

Para mapeamento dos estudos atuais referentes a tematica foi
realizada uma revis@o sistemadtica de literatura, em que foram lidos e
analisados, de acordo com a aderéncia ao trabalho, 42 artigos publicados.

Por meio da andlise dos resultados obtidos, conclui-se que as ligas
Ti-10Mo-XNb apresentaram mistura de fases B e martensitica até o teor
de 9% de niobio. Porém, constatou-se que as amostras podem ser
consideradas homogéneas com pequenas variagdes das caracteristicas
basicas quando tém-se as fases analisadas separadamente.

A dureza obtida via nanoindentagdo instrumentada foi divergente
a alcangada por microdureza Vickers, o que ja era esperado devido as
discrepancias fisicas do modo de calculo da propriedade, sendo a
microdureza Vickers uma relagdo com a area de contato do indentador-
peca real e a nanoindentagdo instrumentada a area de contato do
indentador-pega projetada, sendo esta variagdo estimada em 10-30% de
diferenca entre valores. Vale apontar que a for¢a aplicada nos ensaios ¢
distinta, o que também ¢ um fator de relevancia na area de contato e
profundidade de penetragdo. Ademais, conforme exposto, a dureza € uma
propriedade dependente da técnica na qual ¢ mensurada.

Posteriormente a proposicdo da corre¢do tendo em vista um
modelo comparativo direto, foi possivel confrontar os resultados
atingindo igualdade de resultados entre amostras correspondentes e, por
fim, obter uma correlagdo linear entre as durezas com qualidade do ajuste
de menos de 5% de erro.

Analogamente, o modulo de elasticidade obtido pelas técnicas de
nanoindentagdo instrumentada e ultrassom foi mensurado, alcangando
pequenas varia¢des nos resultados das analises, o que pode ser explicado
pelos proprios principios dos métodos, sendo a nanoindentacdo uma
investigacdo pontual e o ultrassom uma exploragdo global da amostra. A
propriedade medida, modulo de elasticidade, apresentou minimizagdo do
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erro nos resultados gerais, o que ¢ esperado devido ao fato de ser uma
propriedade absoluta, independente da técnica aplicada. Novamente,
confirmou-se uma correlagdo linear forte das variaveis pela relagdo entre
os modulos de elasticidade e demonstrou-se uma qualidade do ajuste com
erro de menos de 5%. Ademais, por meio da ANOVA foi possivel
constatar que as médias ndo eram significativamente diferentes para todas
as ligas Ti10OMoXNb analisadas em relagdo ao modulo de elasticidade, o
que ¢ mais um fator conclusivo em termos da independéncia da técnica
ensaiada para tal resultado desta caracterizagdo.

Por fim, deve-se atentar para a forma de realizar comparagoes entre
técnicas de caracterizacdo, que, apesar de mensurarem a mesma
propriedade podem resultar em valores discrepantes devido a formulagao
de calculo ou caracteristica intrinseca das propriedades. Os modelos
lineares propostos representam as conversdes entre as diferentes
metodologias de medi¢ao destas propriedades mecanicas.

Assim sendo, como sugestdes de trabalhos futuros, ¢ possivel
avaliar a propagacdo de erros especifica de cada metodologia e analisar
de forma mais aprofundada as divergéncias entre os resultados obtidos,
bem como suas parcelas para cada ponto de inspegao.
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APENDICE
CARACTERIZACAO QUIMICA E FiISICA

Densidade

As densidades das ligas de Ti-10Mo-XNb foram representadas
graficamente na Figura 41. Visando manter como referéncia ligas
comercialmente produzidas, os valores das ligas Ti (cp) e Ti-6Al-4V
foram acrescidos no grafico abaixo.

Vale apontar que a representagdo grafica foi plotada utilizando o
teor dos elementos de ligas totais.

Figura 41: Densidade das ligas de Titanio.
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Fonte: Os autores (2018).

Os resultados calculados da densidade das ligas estudadas, do
titAnio comercialmente puro (cp) e da liga Ti-6Al-4V estdo coerentes com
o catalogado na literatura. Como exemplo comparativo, o resultado
obtido para o Ti(cp) via calculo foi de 4,52 g/cm?, ja o valor listado na
literatura é de 4,5 g/cm?® por Lutjering; Williams (2007) e normatizado
pela ASTM E494-15 igual a 4,540 g/cm?. Desse modo, percebe-se que o
método de analise obteve resultados coerentes com o esperado.
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