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RESUMO

O titdnio e suas ligas sdo amplamente utilizados em aplicagcbes médicas e odontoldgicas.
Contudo a grande reatividade com o meio e seu alto ponto de fuséo (~1670 °C), dificulta o
processo de fabricacdo de componentes utilizando esse metal. A fim de contornar essa situacao
elementos como vanadio (V) e aluminio (Al) sdo acrescentados ao titanio formando, por
exemplo, a liga Ti-6Al-4V. Apesar das propriedades favoraveis para o uso da liga ha uma
discussdo sobre as possiveis patologias causadas pelo vanadio a longo prazo no corpo humano,
assim, a busca por novos elementos com o proposito de substituir o V é fundamental. Logo, no
presente trabalho, ligas Ti-6Al-4V, dopadas com ferro (Fe) ou gadolinio (Gd), foram
sintetizadas e caracterizadas de acordo com as propriedades estruturais e mecanicas. No
processo de sintese da liga foram utilizados tanto precursores em p6 quanto em pecas. Apds o
calculo estequiométrico em massa 0s mesmos foram moidos manualmente ou em moinho
mecanico de alta energia, em seguida, 0s pds resultantes desses processos foram pastilhados.
As pastilhas foram fundidas em forno de fusdo a arco em atmosfera de argonio ultra puro.
Sequencialmente as amostras foram caracterizadas quanto as suas propriedades estruturais via
difracdo de raios x e propriedades mecanicas utilizando a técnica de dureza. As difracdes de
raios x indicam a formagé&o da fase, sem a presenca de fases secundarias. As medidas de durezas
apresentaram valores ligeiramente diferentes dos reportados na literatura, fato que pode ser
atribuido a rota de sintese.
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1 INTRODUCAO

O titénio (Ti) e suas ligas tém sido amplamente estudados para melhorar as propriedades
de compositos que sdo utilizados em diferentes aplicages [1;2].

Atualmente, diversos componentes ganharam durabilidade com o uso das ligas de
tithnio. Como exemplo de suas aplicacbes estdo os ramos da industria aeronautica,
automobilistica, esportiva, industrias quimicas e de petréleo. Além disso, essas ligas
representam uma expressiva demanda no mercado de biomateriais, principalmente para
fabricacdo de proteses ortopédicas e odontologicas [3].

Desde a sua introdugéo enquanto material comercial, em 1950 [4], o titanio se destaca
devido a suas excelentes propriedades mecanicas, resisténcia a fratura, resisténcia a corroséo,
desempenho de alta fadiga, compatibilidade significativa com compostos, longa durabilidade
com pouca ou nenhuma manutengdo e biocompatibilidade [5]. Além disso, o Ti permite a
adicéo de elementos de liga em sua matriz, que alteram algumas propriedades mecanicas, dentre
estas, por exemplo, o limite de resisténcia a tracdo [3], tais propriedades conferem as ligas de
titnio uma grande variedade de aplicagdes, dentre as quais, as principais areas de aplicagdo
incluem o setor de transporte, fabricacdo de papel, construcdo de maquinas, fabricacdo de
produtos quimicos, alimentos, eletrotécnica, eletrdnica, combustivel-energética, indudstrias
metaldrgicas, geologia e a medicina. [6]

Hoje em dia, em meio as ligas de titanio, uma que tem se destacado é a liga Ti-6Al-4V,
compreendendo cerca da metade das ligas de Ti produzidas no mundo [7], tal liga é composta
de aproximadamente 90% de titanio (Ti), 6% de aluminio (Al) e 4% de vanadio (V) [8].

Essa liga foi desenvolvida originalmente para aplicacBes aeronauticas [7] porém
despertou interesse e obteve sucesso como biomaterial, devido a excelente biocompatibilidade,
visto que exibe a associacdo de resisténcia mecanica, fisica e a corroséo, o que a torna desejavel
para aplicagcdes enquanto biomaterial. Além disso, a liga Ti-6Al-4V ¢ a liga de titanio mais
frequentemente encontrada, contabilizando em torno de 50% do titénio total ao redor do mundo
[7;9].

Além das propriedades acima citadas, outro motivo pelo qual essa liga é tdo utilizada se
deve a formacao de duas fases, a e , em temperatura ambiente, que podem ser observadas na
microestrutura da liga. Desta forma, esta melhoria das propriedades ocorre pelo fato de o

aluminio ser um estabilizador da fase alfa e o vanadio um estabilizador da fase beta, fazendo



com que a liga apresente, em temperatura ambiente, ambas as fases, outro fator relevante,
quando comparado ao titdnio puro, é que a liga Ti-6Al-4V apresenta quase o dobro de
resisténcia a tracdo e de dureza [10].

Contudo, essa liga possui algumas limitagGes e seu uso vem sendo questionado por
alguns pesquisadores [11;12]. Um problema frequentemente relatado no uso biomédico é a
presenca dos elementos aluminio e vanadio em sua composicdo, que sdo elementos de liga
toxicos ao organismo [12]. Outra limitacdo associada ao seu uso enquanto biomaterial é o
elevado mddulo de elasticidade, que provoca uma incompatibilidade mecénica entre o implante
e 0 0ss0, induzindo a perda dssea devido ao fenémeno stress shielding. Assim a busca por uma
nova liga que substitua a liga Ti-6Al-4V tem sido objeto de estudo por varios pesquisadores [7;
10].

Nesse sentido o presente trabalho, propde-se realizar a sintese e caracterizacdo de
amostras da liga de Ti-6Al-4V dopadas com ferro (Fe) e gadolinio (Gd), com intuito de
substituir total ou parcialmente o elemento vanadio.

Para gue o leitor tenha maior compreensdo da liga Ti-6Al-4V, especialmente sobre suas
caracteristicas estruturais e mecanicas, no Capitulo 2 é apresentado uma revisdo bibliogréafica
sobre a liga. No Capitulo 3 sdo descritas as técnicas experimentais de sintese e anélise aplicadas
na producdo e caracterizacdo da liga. No Capitulo 4 sdo apresentados os resultados
experimentais bem como a discussdo dos mesmos. E por fim, sdo apresentadas as conclusdes
do trabalho.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Titanio e suas ligas

O Titénio (Ti), cujo nome é originario dos titds da mitologia grega fazendo referéncia a
dificuldade de se extrair o minério, foi descoberto em 1791, pelo mineralogista e quimico
britdnico William Gregor [4]. A extracdo do minério foi considerada dificil e pouco lucrativa
por quase 150 anos. Somente em 1940, William J. Kroll desenvolveu um método de extracao
comercialmente atraente baseado na reducdo de cloreto de titanio (TiCls) usando Na ou Mg,
esse processo de forma substancialmente inalterada, ainda é o processo dominante para a
extracéo de titanio [6].

Ainda, no que diz respeito ao elemento quimico titanio, € sabido que 0 mesmo possui
nimero atbmico 22 e massa atbmica, aproximadamente, 47,867 u, encontrando-se no quarto
grupo da tabela periddica, € classificado como um metal de transigéo [7;13]. O titanio é o nono
elemento (0,63% em massa) e o sétimo metal estrutural mais abundante na crosta terrestre [14].
Contudo, raramente é encontrado em altas concentra¢es e nunca em estado puro. Assim, a
dificuldade no processamento do metal o torna relativamente caro [4].

O Ti puro apresenta duas transformagdes alotropicas, em outras palavras,
transformacgdes completas de uma estrutura cristalina para outra [4] cristalizando em baixas
temperaturas em uma estrutura hexagonal compacta (HC), que ¢ chamada de titanio alfa (a), ao
passo que em altas temperaturas, a fase alfa se transforma em uma estrutura cubica de corpo
centrado (CCC) denominada titanio beta (B) [4], que se mantém estavel até a temperatura de
fusdo do titanio, cerca de 1668°C. As células unitérias referentes ao titdnio com estrutura
hexagonal compacta (HC) e ao titanio com estrutura cubica de corpo centrado sdo mostradas
esquematicamente na Figura 2.1. A temperatura de transi¢do da fase p (CCC) para fase o (HC),
isto é, temperatura em que ocorre a transformacdo completa de uma estrutura cristalina em

outra, para o titdnio puro é de aproximadamente 882,5 °C [4;15].
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0.468 nm

(a) (b)
Figura 2.1 - Célula unitéaria da (a) fase a hexagonal compacta (HC) e (b) fase B cubica de
corpo centrado (CCC). Adaptado de [4].

As propriedades das ligas de titanio sdo fundamentalmente determinadas por sua
composicdo quimica e microestrutura. Sendo que a composi¢cdo quimica determina
principalmente as propriedades e a fracdo volumétrica das fases, a. e B [4].

Os elementos de liga de titdnio podem ser classificados como estabilizadores a,
estabilizadores B ou neutros, conforme sua influéncia na temperatura S-transus, isto é,
temperatura a partir da qual ocorre a transformacdo completa da fase o para fase B. Os
elementos estabilizadores a estendem o campo da fase o para temperaturas mais altas, além
disso, ao estender o campo da fase o a temperaturas mais elevadas os estabilizadores o
desenvolvem um campo o + B. Dentre os elementos estabilizadores o encontram-se, por
exemplo, Al, O, N e C. Ao passo que os elementos estabilizadores B deslocam o campo de fase
[ para temperaturas mais baixas. Eles sdo subdivididos em elementos [-isomorfos, tais como,
Mo, V, Ta, e B-eutéticos, por exemplo, Fe, Mn, Cr, Co, Ni, Cu, Si ¢ H. Os elementos [-
isomorfos sdo de longe mais importantes devido a sua alta solubilidade em titanio, enquanto
mesmo fragBes muito baixas de elementos p-eutéticos podem levar a formagdo de compostos
intermetélicos. Os elementos neutros, por sua vez, como Sr e Zr, exercem apenas uma pequena
influéncia na temperatura g-transus [4;15]. A Figura 2.2 exibe uma ilustracdo esquematica dos
diferentes tipos de elementos de liga e suas respectivas influéncias nos diagramas de fases das

ligas de titanio.
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Figura 2.2 - Influéncia dos elementos de liga sobre o diagrama de fase das ligas de Ti. Adaptado
de [4].

Comparando com a estrutura cubica de corpo centrado P, a estrutura hexagonal
compacta o ¢ caracterizada por superior resisténcia a deformagao, ductilidade reduzida, taxa de
difusdo ao menos duas ordens de grandeza maior e propriedades mecanicas e fisicas
anisotropicas [4]. Desta forma, a depender da influéncia na temperatura de tratamento térmico
e nos elementos de liga, as ligas de titanio podem ser classificadas genericamente como ligas
alfa (a), ligas alfa + beta (o + ) e ligas beta (B) [15].

As ligas alfas (o) contém uma grande quantidade de elementos de liga estabilizadores
a. Dentre esses elementos, o aluminio ¢ amplamente utilizado como estabilizador alfa para a
maioria das ligas de titdnio comerciais porque é capaz de elevar a resisténcia mecanica em
temperaturas ambiente e elevadas até cerca de 550°C [14]. As ligas dessa classe apresentam
boa soldabilidade e uma resisténcia & deformacéo plastica e a corrosdo superior quando
comparada com as ligas alfa + beta ou beta [16].

As ligas de titanio beta () apresentam a forma cristalina ctibica de corpo centrado. Estas
ligas apresentam mais estabilizadores de fase beta do que alfa, ocasionando em uma redugéo
na temperatura de transicdo de fase e, portanto, predominancia da fase beta a temperatura
ambiente. Além de fortalecer a fase beta, os elementos estabilizadores 3 usados nestas ligas,
reduzem a resisténcia a deformacdo, o que tende a melhorar a fabricacdo da liga durante as
operagdes de trabalho tanto a quente quanto a frio [15;16].
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As ligas de titanio denominadas alfa + beta (a + ) contém aproximadamente entre 4%
e 6% de elementos estabilizadores de fase B. A quantidade desses elementos aumenta a
quantidade de fase B na matriz metalica. Estas ligas possuem alta resisténcia a fadiga, a tracéo,
a corrosdo e a fluéncia e boa conformabilidade a quente [14].

De modo geral, as ligas baseadas em titanio séo caracterizadas por alta resisténcia
relativa numa ampla faixa de temperatura e resisténcia a corrosdo muito boa em muitos
ambientes quimicamente agressivos. Essas propriedades implicam em diversas possibilidades
de melhorias de processos tecnoldgicos, ferramentas e produtos em diversos segmentos da
indUstria [6].

2.1.1 Liga Ti-6Al-4V

A liga Ti-6Al-4V é a liga de titAnio mais frequentemente encontrada, correspondendo a
aproximadamente 50% do titanio e das ligas a base de titanio produzidas ao redor do mundo
[4;7;9], esta apresenta propriedades de baixa densidade, alta resisténcia mecanica, alta
resisténcia a corrosao e boa biocompatibilidade [18;19;20]. Sendo de longe a mais relatada na
literatura [21].

Esta € 0 exemplar mais popular de liga de titanio do tipo a + 3. Constituindo-se em umas
das primeiras ligas de titdnio o + 3 a ser desenvolvida para melhorar as propriedades mecénicas
do titdnio comercialmente puro, apresentando uma resisténcia a tracdo maior que 860 Mpa [22].
A liga em questdo é composta aproximadamente de 90%, em massa, de titanio (Ti), 6%, em
massa, de aluminio (Al) e 4%, em massa, de vanadio (V) [14]. Nesta liga, o aluminio é
adicionado como estabilizador ¢ endurecedor da fase a devido ao seu efeito de fortalecimento
da solug@o. Enquanto o vanadio estabiliza a fase B ductil, proporcionando trabalhabilidade a
quente da liga, isto é, maior facilidade com que a liga pode ser manipulada em altas
temperaturas [14].

A melhora nas propriedades dessa liga em relacdo ao titdnio comercialmente puro esta
relacionada ao fato dela possuir teor suficiente de elementos estabilizadores da fase alfa e
estabilizadores da fase beta que a permite expandir o campo o + B até a temperatura ambiente.
De maneira que, a combinacdo das fases alfa e beta confere a essa liga um 6timo balanco de
propriedades, como descrito acima [22]. A transi¢cdo completa da fase B para fase o, dada pela

temperatura S-transus, para a liga Ti-6Al-4V ocorre a aproximadamente 995°C, conforme é
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possivel notar, mediante a Figura 2.3, tragando uma linha vertical sobre a concentracéo de 4%

de vanadio no diagrama bidimensional da liga Ti-6Al-4V [4].

10 —————————r——r——T—
¢ 1050°C

Temperatura [°C]

.\
500 Letebemsied MS_, e letmli——b——————
0 2 4 6 8 0 %2 14 16 18

Ti-6Al  Concentragio de vanadio em massa [%]
Figura 2.3 - Diagrama bidimensional da liga de Ti6Al com diferentes concentracdes de vanadio.
Adaptado de [4].

Contudo, apesar das aplicacbes potenciais, essa liga possui algumas limitacOes
referentes ao seu uso como biomaterial, que vém sendo discutidas entre os pesquisadores
[12;23;24;26]. Os metais dos implantes ortopédicos que sdo liberados no tecido circundante por
varios mecanismos, incluindo corrosdo, desgaste e processos eletroquimicos mecanicamente
acelerados [12] tém causado preocupacdo com a possibilidade de efeitos de longo prazo na
salde dos hospedeiros implantados [27]. Visto que depdsitos anormais de aluminio no cérebro
tém sido associados como possiveis agentes causadores de doencas cerebrais, como por
exemplo, doenca de Alzheimer e esclerose lateral amiotréfica endémica [12]. Além disso, o Al
é conhecido por influenciar algumas formas de doengas Osseas [28]. Aliado a isso, a
preocupacdo com a liberacdo de ions de vanadio em excesso também € reportada por
pesquisadores [27;28]. Embora o vanadio seja considerado um elemento essencial para o corpo
humano, algumas pesquisas comprovam que, em niveis excessivos, 0s ions de vanadio
liberados desta liga, podem induzir efeitos citotoxicos [28; 29]. Ademais, outro importante fator
adverso referente ao uso biomédico dessas ligas desenvolvidas para substituir ou interagir com
0 0ss0, esta relacionado com o mddulo de elasticidade. Este mddulo deve ser baixo e proximo
ao do 0sso para promover a cicatrizacdo e remodelacdo dssea [30]. No entanto, o valor de seu
modulo de elasticidade (~110 GPa) sendo quase quatro vezes maior do que o do 0sso humano
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(20-30 GPa), pode levar ao efeito de stress shielding ou, em traducgéo livre para o portugués,
blindagem de tensdes [15].

Assim sendo, sob a luz dessas adversidades, tem-se procurado alternativas ao uso da
liga Ti-6Al-4V. Tais quais apresentem menores indices de liberacdo de metais toxicos ao
organismo, ao mesmo tempo que mantenha suas propriedades mecanicas. Dentre as alternativas
reportadas na literatura, Okazaki, Yoshimitsu, e Emiko Gotoh, que investigaram a liberacao de
metais de diferentes bases e elementos de liga in vitro, concluiram que a liga Ti-15Zr-4Nb-4Ta
é considerada vantajosa para implantes de longa duracdo, devido sua baixa liberacdo de metal
in vitro quando comparada com outras ligas, tal qual a liga Ti-6Al-4V [12]. Outra liga o + B
ternaria livre de vanadio, usada como material de implante, foi a liga Ti-6Al-7Nb que revelou
caracteristicas mecanicas, resisténcia a corrosao e biocompatibilidade, aprimoradas em relagédo
a liga Ti-6Al-4V [29]. Considerando o reportado anteriormente, esse trabalho busca
desenvolver ligas a partir da liga Ti-6Al-4V dopadas com ferro (Fe) ou gadolinio (Gd),
substituindo determinados percentuais dos respectivos elementos no sitio do vanadio (V). Visto
que os dopantes, ferro e gadolinio, possuem dureza semelhante a dureza do vanadio, tais
elementos manteriam as caracteristicas mecanicas de dureza das ligas obtidas em patamares

aceitaveis para eventuais aplicac@es na industria odontoldgica e semelhantes.

2.1.2 Sintese e caracterizagdo da liga Ti-6Al-4V

2.1.2.1 Sintese

Dentre 0s processos de sintese para obtencdo da liga Ti-6Al-4V reportados na literatura,
estdo rotas de sintese via processamento por moagem mecanica e posteriormente fusdo em
forno de feixe de elétrons em atmosfera de arg6nio, e outras rotas semelhantes [31;32]. A liga
utilizada por G. A. Jesuino et al. (2001), foi obtida pela reciclagem da liga Ti-6Al-4V via dupla
fusdo em forno de feixe de elétrons, que atua sobre alto vacuo e utiliza um cadinho refrigerado
a agua, com temperatura de fusdo foi de aproximadamente 1650 °C. Durante esse processo
ocorre a perda de aluminio, resultando numa composic¢do final com, aproximadamente, 4% de
Al em massa, denominada Ti-4Al-4V [31].

Em seu trabalho Y. P. Dong et al. (2021) relatam um método baseado na modificacédo

de p6 por moagem mecanica no intuito de converter o pé de titanio hidrogenado-desidrogenado
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(HDH-Ti) de baixo custo e ndo esférico em pd de Ti esférico e imprimivel. O pé de Ti
hidrogenado-desidrogenado (HDH-Ti) foi modificado via moagem mecénica em um moinho
de bolas de alta energia utilizando uma propor¢do de massa-bola (3:1), velocidade de rotagédo
de 120 rpm e duracdo da moagem de 4 h. O processamento foi realizado sob atmosfera de
argbnio de alta pureza. Ap6s a modificacdo, o pd de Ti foi misturado com os pés de Al e V por
1 h, usando um misturador mecanico para formar o pé de Ti-6Al-4V [32].

Contudo, também sdo relatadas outras rotas de sintese para esta liga. A impressdo 3D
com o0 uso de metais em pé é cada vez mais utilizada. Visto que as tecnologias de manufatura
aditiva (AM) permitem a producdo de elementos com qualquer forma que sdo dificeis ou

impossiveis de produzir pelo uso de outras técnicas de fabricagéo [33].

2.1.2.2 Difratometria de raios x

Apos a sintese da liga, uma técnica que identifica se a fase foi formada adequadamente,
isto €, homogénea e sem a formacdo de fases secundarias € a difracdo de raios x [34]. Os raios
x podem ser definidos como uma forma de radiacdo eletromagnética com altas energias e
comprimentos de onda da ordem dos espagamentos atdmicos nos solidos, isto é, de 0,1 a 100
A. Quando um feixe de raios x incide sobre um material sélido, uma fracdo desse feixe sera
dispersa em todas as direcOes pelos elétrons que estao associados a cada atomo, que se encontra
na trajetoria do feixe [35]. De maneira que o uso desse tipo de radiacdo se torna importante no

estudo e na investigagdo da estrutura dos materiais [36].

Quando um feixe de raios x paralelo, monocromatico e coerente com determinado
comprimento de onda incide sobre os atomos segundo um angulo & que estdo regularmente
espacados em um reticulado cristalino e a radiagdo incidente tem comprimento de onda da
ordem deste espacamento, ocorrera interferéncia construtiva para certos angulos de incidéncia
se a distancia extra percorrida por cada feixe for um multiplo inteiro de 4 [36]. Na Figura 2.4
nota-se, por exemplo, que o feixe difratado pelo segundo plano de &tomos percorre uma
distancia de (PO + OQ) a mais do que o feixe difratado pelo primeiro plano de 4&tomos. De

modo que a condicdo para que haja interferéncia construtiva é [36]:
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PO+0Q=nA=2dsen6 2.1

Figura 2.4 - Representacdo da difracdo de raios X por um conjunto de planos cristalinos. Em
que d é a distancia interplanar, isto é, a distancia que separa cada um dos planos de atomos. E

0 é o angulo de incidéncia, bem como o angulo de reflex&o do feixe. Adaptada de [36].

A Equacdo 2.1 é conhecida como Lei de Bragg. Em que n é a ordem da reflexdo, que
por sua vez, € um ndmero inteiro. E os angulos # para os quais ocorrem difracdo sdo chamados
angulos de Bragg. Se a Lei de Bragg ndo for satisfeita, entdo a interferéncia serd de natureza

destrutiva, e sera produzido um feixe difratado de muito baixa intensidade [35;36].

No caso de solugdes solidas, como é o caso das ligas metalicas, ocorre com frequéncia
que a célula unitaria sofre uma contracdo ou uma expansao com a mudanca de composicdo. A
variacdo do tamanho da célula unitaria com o teor do elemento dopante, muitas vezes obedece
a uma relacdo linear, conhecida como lei de Vegard [37]. A lei de Vegard afirma que os
pardmetros de rede da célula unitaria devem variar linearmente, a temperatura constante, com
a composicdo para uma solucdo solida continua na qual atomos ou ions que substituem uns aos
outros sdo distribuidos aleatoriamente [38;39]. De acordo com tal lei, 0os parametros de rede
decrescem linearmente levando a uma redugdo do volume da célula unitaria ou crescem
aumentando-o ocasionando um aumento no volume da célula unitéria na medida da substituicao
parcial por outro elemento com raio atbmico maior ou raio atbmico menor, respectivamente.
Conforme os parametros de rede aumentam ou diminuem, os picos de difracdo de raios x sdo

deslocados para esquerda ou para a direita, respectivamente [40].

Dentre as técnicas de difracdo de raios x existentes, utiliza-se, geralmente, para estudos

de monocristais, 0 método de Von Laue, e para estudos de policristais, 0 método conhecido,
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como método do p6. Ambos os métodos diferem basicamente quanto a fixacdo do angulo de
incidéncia e quanto a radiacdo incidente [36]. No trabalho em questdo serd empregado o
método do pd. Tal técnica de difracdo, consiste em uma amostra pulverizada e/ou policristalina
composta por inimeras particulas finas e orientadas aleatoriamente, as quais sdo expostas a
feixes monocromaticos de raios x. Cada particula pulverizada é um cristal, e a existéncia de um
ndamero muito grande de cristais com orientacOes aleatdrias assegura que algumas particulas
estardo adequadamente direcionadas. Com efeito, todos os conjuntos de planos cristalograficos
possiveis estardo disponiveis para difracdo [35]. Para se determinar os angulos nos quais ocorre
a difracdo em amostras pulverizadas emprega-se um aparelho denominado difratdmetro cuja

representacdo esquematica é exibida na Figura 2.5 e o funcionamento é descrito a seguir [35].

Figura 2.5 - Diagrama esquematico de um difratbmetro de raios x, em que S representa a
amostra, T representa a fonte de raios x, C representa o detector e O, por sua vez, representa o

eixo em torno do qual giram a amostra e o detector [35].

Uma amostra S no formato de uma chapa plana € disposta de maneira que Sao possiveis
rotagdes ao redor do eixo identificado por O. O feixe monocromaético de raios x é gerado no
ponto T. As intensidades dos feixes difratados, por sua vez, sdo detectadas com um contador,
assinalado por C na Figura 2.5. O contador esta montado sobre uma plataforma maével que
também pode ser girada em torno do eixo O. A plataforma e a amostra estdo acopladas
mecanicamente, de forma que a rotacdo da amostra por um angulo ¢ equivale a rotacdo de 26
do contador, garantindo que os angulos incidente e de reflexdo sejam mantidos iguais.

Colimadores sdo posicionados na trajetdria do feixe com o intuito de produzir um feixe focado
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e bem definido. Na medida em que o contador se move a uma velocidade angular constante,
um programa de computador plota automaticamente a intensidade do feixe difratado em funcéo
de 26 [35]. A geometria e 0 tamanho da célula unitaria podem ser obtidos mediante as posi¢oes
angulares dos picos de difracdo. Ao passo que o arranjo dos &tomos no interior da célula unitaria

esta associado as intensidades relativas desses picos [35].

2.1.2.3 Difratometria de raios x da liga Ti-6Al-4V

Diversos autores que realizaram a técnica de difracdo de raios x com intuito de
caracterizar a liga Ti-6Al-4V. Entre tais autores estdo, por exemplo, Bhavsar, Vaibhav N., et
al. (2017) utilizaram a liga Ti-6Al-4V como como material substituto para aplicagdo em turbina
a gas de forma que sua superficie foi modificada por nitretagdo a plasma em diferentes
temperaturas. A liga foi adquirida comercialmente em condicdes de recozimento laminar, sendo
usada como espécimes com dimensdes de 8 x 8 x 4 mm?. A andlise por difratometria de raios
x foi realizada em um difratdbmetro de raios x utilizando radia¢do Ko de Cu (A = 0,15418 nm),
em um intervalo 20 de 30° a 90°. Na Figura 2.6 é apresentado o difratogramade raios x da liga
Ti-6Al-4V conforme recebida, realizado para comparagdo com os tratamentos subsequentes. A
liga Ti-6Al-4V nao tratada apresentou picos intensos correspondentes a fase a-Ti referentes ao
padrdo JCPDS Ne 44-1294 e picos comparativamente fracos correspondendo a fase B-Ti, por
sua vez, referentes ao padrdo JCPDS Ne 44-1288 [41].
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Figura 2.6 — Padréo de raios x da liga Ti-6Al-4V conforme recebida e nitretada a plasma em

diferentes temperaturas, adaptado de [41].

J& de Castro, Michele CB, et al. (2019), cujo objetivo do estudo foi determinar a
influéncia da nitretacdo a plasma no comportamento a fadiga de uma liga Ti-6Al-4V com
microestrutura lamelar, realizaram a analise para identificacdo de fase por analise de
difratometria de raios x usando radiagdo ka de Cu (A = 0,1542 nm). Os espécimes foram
varridos em angulos 26 entre 20° a 80° usando uma taxa de varredura de 0,03°. Os resultados
da difracdo de raios x da liga sem tratamento, utilizado para comparacdo com padréo de raios
x da liga com tratamento, € mostrado na Figura 2.7. Na liga sem tratamento, duas fases puderam

ser identificadas, a fase a-Ti com estrutura hexagonal compactada (HC) em consonéncia com
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0 arquivo JCPDS Ne 44-1294 ¢ a fase B-Ti com estrutura cubica de corpo centrado (CCC) em
consonancia com o arquivo JCPDS Ne 44-1288 [42].
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Figura 2.7 - Difracdo de raios x da liga Ti-6Al-4V sem tratamento e nitretada, em que o padréo

de raios x na parte inferior diz respeito a liga sem tratamento e o superior & nitretada [42].

Almeida, Gisele FC, et al. (2018), cujo objetivo do trabalho foi aumentar a resisténcia
a fluéncia da liga Ti-6Al-4V tratada por nitretacdo a plasma, realizaram a identificacdo de fase
da liga Ti-6Al-4V. As amostras foram varridas em um difratdbmetro de raios x em angulos 20
entre 20° e 80° com um incremento de passo de 0,02°. Os picos de difracdo de raios x resultantes
foram identificados usando os arquivos de indice de pé do Joint Committee on Powder
Diffraction Standards (JCPDS). O padrdo de raios x resultante da analise realizada da amostra
como recebida é apresentado na Figura 2.8. O padrido de difrac¢do foi ajustado com as fases a-
Ti correspondente ao arquivo JCPDS Ne 44-1294 ¢ B-Ti correspondente ao arquivo JCPDS Ne
44-1288 [43].
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Figura 2.8 - Padréo de difragéo de raios x da liga Ti-6Al-4V [43].

Ademais, outros autores apresentaram resultados semelhantes aos citados anteriormente
[44;45]. Desta forma, ao analisar os estudos encontrados na literatura cientifica, exemplificados
acima, em que se encontra a identificacdo de fase da liga Ti-6Al-4V, notou-se que o0s autores
ndo encontraram um padrdo indexado ao banco de dados do Joint Committee on Powder
Diffraction Standards (JCPDS) referente a liga em questdo de maneira que os indices de Miller
e a determinagdo de fase sdo usualmente ajustados as fases a-Ti com estrutura hexagonal
compacta correspondente a ficha cristalogréfica do arquivo JCPDS Ne 44-1294 ¢ o padrao B-Ti
com estrutura cubica de corpo centrado correspondente a ficha cristalografica do arquivo
JCPDS Ne 44-1288. Além disso, de modo geral observou-se que a liga usualmente apresenta
intensos picos de difragdo de raios x correspondentes a fase o-Ti em 20 aproximadamente a

35,59, 38°, 40°, 53°, e 61° e picos, relativamente, ndo tdo intensos correspondentes a fase B-Ti

em 260 aproximadamente a 39,5° e 78,1°.

2.1.2.4 Dureza

Como as caracteristicas mecénicas da liga sdo fundamentais para suas aplicacOes, a
técnica do ensaio de dureza é uma ferramenta importante. A dureza € uma medida da resisténcia
de um material a uma deformacdo plastica localizada, por exemplo, uma pequena indentacdo
ou um risco [35]. Tal medida esta associada a propriedades como o comportamento triboldgico,

tenacidade, médulo de elasticidade e resisténcia ao escoamento dos metais. Fornecendo, assim,
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um importante pardmetro de engenharia de materiais para, por exemplo, aplicagdes em

implantes [8].

H& vérias maneiras de se aferir a dureza dos materiais. Os primeiros ensaios de dureza
foram baseados em minerais naturais, com uma escala desenvolvida unicamente em fungéo da
capacidade de um material riscar outro material mais macio. A escala tradicional de dureza,
conhecida como escala Mohs, é baseada nesse teste, entretanto, a mesma é controversa entre 0s
cientistas, visto que a diferenca de dureza entre o diamante e o corindon é muito maior quando
comparada com a diferenca entre a dureza dos demais materiais presentes nesta escala [46].
Nesse sentido, ao longo dos anos foram desenvolvidas técnicas de afericdo da dureza nas quais
um pequeno indentador é forgado contra a superficie de um material a ser testado, sob condicGes

controladas de carga e de taxa de aplicagéo [35]

Em 1922 Rockwell introduziu o ensaio Rockwell de dureza. No qual diversas escalas
diferentes podem ser aplicadas a partir de combinacfes de varios indentadores e diferentes
cargas, que permitem o ensaio de praticamente todas as ligas metalicas. Os penetradores sao do
tipo esférico ou conico, conforme suas representacdes laterais disponiveis na Figura 2.9 [35;36].

Com essa configuragdo, um ndmero de dureza é determinado pela diferenca na
profundidade de indentagéo associada a aplicacdo de uma carga inicial menor, seguida por uma

carga principal maior [35].

A fim de minimizar imprecis6es a espessura do corpo de prova deve ser de pelo menos
10 vezes a profundidade da indentacdo e deve ser dado um espagamento de pelo menos trés
vezes 0 didmetro da indentagéo entre o centro de uma indentacao e a borda do corpo de prova,
ou até o centro de uma segunda indentacdo. Além disso, a precisdo depende de que a indentagédo

seja feita sobre uma superficie lisa e plana [35].

Outra técnica de ensaio de dureza é a Vickers. A escala Vickers foi proposta em 1925
por Smith e Sandland. No ensaio em questdo, um indentador de diamante, muito pequeno com
geometria piramidal de base quadrada e com angulos de 136° entre as faces opostas, € forcado
contra a superficie do corpo de prova. A representacdo lateral do indentador utilizado nos

ensaios Vickers esta disponivel na Figura 2.9 [35;36].
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Figura 2.9 — Representacao lateral dos indentadores dos ensaios de dureza Rockweel (a) e (b)
e dureza Vickers (c). Adaptado de [35].

A indentacdo resultante é observada sob um microscépio. Essa medida é entdo
convertida em um ndmero de dureza, mediante a Equacédo 2.2. O método é bem apropriado para
a medicdo da dureza em regibes pequenas e selecionadas de um corpo de prova. Os nimeros
de dureza Vickers sdo indicados por HV. Conforme mostra a Equacdo 2.2, a dureza Vickers é
dada pelo quociente da carga P pela area de contato e tem unidade de tensdo, normalmente,
dada em kg/mm? [35;36].

1,8544 P
d?

HV = (2.2)

Na Tabela 2.1, é apresentada uma converséo de valores aproximados entre a escala de

dureza Vickers e a escala de dureza Rockwell C, uma das escalas de dureza Rockwell.
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Tabela 2.1 — Tabela de conversao entre as escalas de dureza Rockwell C e dureza Vickers [47].

Dureza Rockwell C Dureza Vickers Dureza Rockwell ~ Dureza Vickers

(HRC) (HV) C (HRC) (HV)
68 940 43 423
67 900 42 412
66 865 41 402
65 832 40 392
64 800 39 382
63 772 38 372
62 746 37 363
61 720 36 354
60 697 35 345
59 674 34 336
58 653 33 327
57 633 32 318
56 613 31 310
55 595 30 302
54 577 29 294
53 560 28 286
52 544 27 279
51 528 26 272
50 513 25 266
49 498 24 260
48 484 23 254
47 471 22 248
46 458 21 243
45 446 20 238
44 434

Nesse sentido, alguns autores reportam na literatura alguns exemplos de trabalhos nos
quais empregou-se a técnica do ensaio de dureza Vickers ou de dureza Rockwell, entre tais
autores estdo Bodunrin, M. O., & Chown, L. H (2021), que investigaram a influéncia da

substituicdo parcial de vanadio por ferro e da reducéo do teor de aluminio na microestrutura e
26



dureza de ligas de titanio o+ de baixo custo, tais pesquisadores avaliaram os espécimes das
ligas usando teste de dureza Vickers, em uma liga comercial de Ti-6Al-4V fornecida na
condicdo recozida, fresada, que foi usada como amostra de controle para comparacdo dos
resultados. As medicGes foram feitas sob uma carga de 300 g e um tempo de permanéncia de
10 s de acordo com a norma ASTM E92-17. Cinco leituras foram feitas em diferentes posigoes.
De maneira que a dureza da liga Ti-6Al-4V, no referido trabalho, foi de aproximadamente 340
HV [48].

Em um estudo de Vojciechovski Jr, J., et al. (2019) foi abordada uma analise, realizada
na liga Ti-6Al-4V, caracterizando a evolucdo da dureza do material ao longo de seu
processamento. No mesmo, foram medidas as durezas obtidas desde as condicdes iniciais de
fornecimento, seguindo a andlise apds as amostras serem forjadas a quente e, por fim,
deformada e tratada termicamente. Utilizou-se a liga recebida em forma de barras em estado
recozido. Os testes para medir a dureza foram realizados em um durémetro em escala Vickers,
com uma carga de 0,49 N de forca, por um tempo de 10 s. O resultado de dureza obtido para a
amostra recozida, sem forjamento, em escala Vickers foi dado por uma média de 302,3 HV
[49].

Em seus estudos Vieira dos Santos et al. (2012) realizaram tratamentos térmicos na liga
Ti-6Al-4V o+ globular com a intengdo de obter diferentes microestruturas aciculares. O
material utilizado foi adquirido comercialmente na forma de tarugos com 12 mm de diametro.
Na sequéncia, foram realizados ensaios de dureza em um durémetro Vickers modelo Vickers
Hardness FV-700. Para cada amostra foram realizadas cinco identacGes em posigdes aleatorias.
Aplicou-se uma carga de 10 kgf por 15 s sobre a amostra polida, e foi medida a impresséo da
indentacdo na peca para determinacgdo do valor de dureza o resultado da medida de dureza
Vickers para amostras de Ti-6Al-4V na condi¢do como recebida foi de 363 HV [50].

Varela, Jaime, et al. (2021) utilizaram um p6 de Ti-6Al-4V hidrogenado-desidrogenado
ndo modificado e nédo esférico para fabricar uma variedade de componentes de teste e produtos
aeroespaciais. As pecas de liga Ti-6Al-4V construidos com po precursor ndo esférico obtidas
via processamento de fusdo de leito de p6 a feixe de laser (Laser Powder Bed Fusion)
apresentaram uma dureza de escala Rockwell C de 44,6 HRC. As medicOes de dureza foram
realizadas no testador de dureza Wilson® Rockwell® 2000 (Canton, MA, EUA). As amostras
foram indentadas com um penetrador Brale na escala Rockwell C com uma pré-carga de 10

Kgf e uma carga principal de 150 Kgf. As medig¢des foram realizadas em duas amostras [51].
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Em um outro trabalho, Santecchia, Eleonora, et al. (2019) estudaram a microestrutura
de duas ligas biomédicas, a saber, CoCr-Mo e Ti-6Al-4V, obtidas mediante o processo de fusdo
em leito de po a feixe de laser. De modo que testes de dureza Rockwell C foram realizados nas
pecas sinterizadas. O teste de dureza Rockwell foi realizado por um durdémetro ERNST NR3D.
Os resultados dos testes de dureza Rockwell C para a amostra sinterizada de Ti-6Al-4V
resultaram em 39,8 HRC. De acordo com o autor, em compara¢do com o valor médio
encontrado na literatura para amostras forjadas comerciais de Ti-6Al-4V, isto €, 38 HRC,

nenhuma diferenca notavel pdde ser apontada [52].

Na Tabela 2.2 é apresentada uma sintese dos trabalhos encontrados na literatura
cientifica, no que diz respeito a caracterizacdo das amostras pelos ensaios de dureza Vickers e
dureza Rockwell C, contendo os autores dos respectivos estudos, o estado da amostra

correspondente bem como os valores obtidos nos ensaios de dureza.

Tabela 2.2 — Tabela contendo uma sintese das medidas de dureza encontras na literatura
cientifica para a amostra Ti-6Al-4V obtida por diferentes maneiras e em diferentes condicGes
de tratamentos [O autor, 2022].

Autor Condicao Vickers  Rockwell
(HV) (HRC)
Bodunrin, M. O., & Ti-6Al-4V comercial recozida 340
Chown, L. H [48]
Vojciechovski Jr, J., Ti-6Al-4V recebida como recozida 302,3
et al. [49]
Vieira dos Santos et Ti-6Al-4V adquirida comercialmente 363
al. [50]
Varela, Jaime, etal. | Ti-6Al-4V HDH obtida via fuséo de leito de 44,6
[51] po a feixe de laser
Santecchia, Ti-6Al-4V obtida via fusdo de leito de p6 a 39,8
Eleonora, et al. [52] feixe de laser
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3 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo é apresentada uma descri¢do sucinta acerca do processo de sintese, bem

como das técnicas de caracterizacao e seus respectivos tratamentos matematicos utilizados.

3.1 Sintese

Foi realizado o célculo estequiométrico em massa para o total de 2 g de amostra. Na

Tabela 3.1 sdo listados os precursores utilizados na producdo das amostras bem como suas

respectivas marcas e purezas. Na Tabela 3.2, sdo exibidas as amostras produzidas, no trabalho

e suas respectivas composicoes.

Tabela 3.1 — Precursores utilizados na produgéo das amostras bem como e suas respectivas

marcas e purezas [O autor, 2022].

Precursor Marca Pureza
Aluminio (peca) Alfa Aesar 99,9999 %
Ferro (peca) Alfa Aesar 99,9 %
Gadolinio (peca) Alfa Aesar 99,9 %
Titénio (peca) Alfa Aesar 99,99 %
Vanadio (peca) Alfa Aesar 99,97 %
Gadolinio (pd) Aldrich 99,9 %

Tabela 3.2 — Amostras confeccionadas no trabalho com suas respectivas composigdes [O autor,

2022].
Nomenclatura das amostras | Composi¢do
T4 Ti-6Al-4V
TG1 Ti-6Al-4(V0,99Gdo,01)
TG10 Ti-6Al-4(Vo,90Gdo,10)
TF1 Ti-6Al-4(Vo,99Fe€o,01)
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Apos calcular as composicBes especificas, dos precursores listados na Tabela 3.1,
aferiu-se a massa dos respectivos precursores que compdem a liga, utilizando uma balanca
analitica GEHAKA AG200, em seguida, ao longo do trabalho, duas diferentes rotas de preparo

foram utilizadas.

Na primeira rota de preparo utilizada os precursores foram previamente misturados em
um almofariz de 4gata, em seguida foi realizada a moagem mecéanica de alta energia dos
precursores com um moinho pertencente ao laboratério de Materiais especiais da Universidade
Estadual de Maringa, conforme a Figura 3.1. Foram realizadas 5 repeti¢fes a 600 rotagdes por

minuto (rpm) durante 2h com a razdo massa-bola 10:1. Tal razéo foi determinada via testes.

Figura 3.1 — Moinho mecéanico de alta energia pertencente ao laboratério de Materiais especiais
— Universidade Estadual de Maringd, utilizado no processo de moagem dos precursores para
producéo da liga Ti-6Al-4V [O autor, 2022].

Em seguida os pos resultantes do processo de moagem foram fundidos em forno a arco,
pertencente ao Laboratério de Materiais especiais da Universidade Estadual de Maringd, em
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atmosfera de argbnio, cuja pureza é cerca de 99,998%. O forno utilizado para a fusdo das

amostras esta ilustrado na Figura 3.2.

Figura 3.2 — Forno a arco voltaico com atmosfera de argbnio pertence ao laboratorio de
Materiais especiais - Universidade Estadual de Maringa, utilizado nas fusdes das amostras para
producéo da liga Ti-6Al-4V pura e da liga Ti-6Al-4V dopada com Fe e Gd [O autor, 2022].
Apbs o processo de fusdo observou-se que houve perda da estequiometria da amostra
estabelecida inicialmente. Isto é, notou-se que o po resultante da moagem é espalhado pelo

feixe de elétrons, ocasionando na perda da estequiometria, e em uma fuséo heterogénea dos
precursores moidos. Uma amostra resultante deste processo € exibida na Figura 3.3(a-b).
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(b)

Figura 3.3 — Amostra da liga Ti-6Al-4V obtida via processo de moagem conforme o descrito

no texto. (a) Parte inferior da amostra. (b) Parte superior da amostra [O autor, 2022].

Desta forma, no intuito de contornar esse problema, na segunda rota empregada de
producgéo da amostra substitui-se a moagem por altas energias pelo processo de pastilhamento.
De modo que, utilizando a mesma estequiometria ja apresentada, se aferiu a massa dos
respectivos precursores, os mesmos foram pastilhados em prensa hidraulica pertencente ao
laboratério de ensaios mecanicos do centro universitario Inga. A prensa hidraulica utilizada
para pastilhar as amostras assim como uma pastilha produzida estdo disponiveis na Figura 3.4.
A pastilha entdo foi fundida, analogamente ao processo anterior, em forno a arco. Uma amostra
da liga Ti-6Al-4V produzida mediante a rota descrita anteriormente, segue ilustrado na Figura
3.5.
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(a) (b)

Figura 3.4 — (a) Prensa utilizada para pastilhar os precursores e (b) uma pastilha resultante desse
processo [O autor, 2022].

(b)

Figura 3.5 — Algumas amostras obtidas mediante o processo de prensa de acordo o descrito no
texto. (@) Amostra TG10. (b) Amostra TF1 [O autor, 2022].
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Na Figura 3.6, segue uma ilustracdo esquematica contendo uma sucinta descri¢do dos

processos descritos anteriormente.

19 rota de preparo
utilizada

¥

Mistura dos precursores
em um almofariz de agata Prensagem dos

' precursores em uma

prensa hidraulica
Moagem em um moinho
mecanico de alta energia

|
w

22 rota de preparo
utilizada

e

Figura 3.6 — llustragdo esquematica contendo uma suscinta descri¢do a respeito das rotas de

preparo utilizadas na producéo das amostras [O autor, 2022].

3.2 Técnicas de Caracterizacéo

Neste trabalho foram empregadas as seguintes técnicas de caracterizacao: difratometria
de raios x e ensaio de dureza Rockwell.

3.2.1 Difratometria de raios x

As amostras foram preparadas em concordancia com o descrito na Secdo 3.1 e
submetidas a técnica de difracdo de raios x, a fim de identificar a formacéo da fase principal e

verificar a presenca de possiveis fases secundarias.
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Os difratogramas de raios x (DRX) foram obtidos com um difratdmetro (SHIMADZU-
6000) a temperatura ambiente, ilustrado na Figura 3.7, operado na geometria Bragg-Brentano
(método do po/ 6-20), utilizando radiagio ko de Co com comprimento de onda (A= 1,88 A). As
varreduras foram realizadas no modo continuo com angulos 26 variando entre 30° & 90° com
passo de 0,02 e velocidade de varredura de 3 s/passo. A corrente e a tensdo utilizadas no tubo
de raios x foram de 30 mA e 40 kV, respectivamente. Os difratogramas foram comparados com
padroes de referéncia catalogados por Joint Committee on Powder Diffraction Standards
(JCPDS).

Labs

XRD-600Q fnmsen

Figura 3.7 — Difratdbmetro de raios x - pertencente ao laboratorio de Materiais especiais — UEM
[O autor, 2022].

3.2.2 Dureza

Apos a analise dos dados da difratometria de raios x das amostras, as mesmas foram
sujeitas a ensaios de dureza Rockwell C. As indentagdes sobre as amostras foram realizadas em

um durémetro (Microtestet; Série 0064; Modelo HBRV — 187,5 pertencente ao laboratoério de
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ensaios mecanicos do centro universitario Ingd), ilustrado na Figura 3.7, em que o indentador
de diamante foi pressionado contra a superficie do corpo de prova, tanto em suas faces planas,
esféricas, bem como nas partes laterais, com uma carga de 1471 Kgf. Em tais medidas aplicou-
se anorma ASTM E18 com o intuito de padronizar a técnica de medi¢do. Em seguida, os valores
médios das medidas obtidas foram calculados para cada amostra, assim como 0s respectivos

valores foram convertidos para a escala de dureza Vickers.

Figura 3.8 — Durdmetro Microtestet; Série 0064; Modelo HBRV - pertencente ao laboratorio

de ensaios mecanicos do centro universitario Inga [O autor, 2022].
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo, sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos no presente trabalho.

4.1 Difratometria de raios x

Nas Figuras 4.1 e 4.2 s&o apresentados os resultados da difratometria de raios X.

o1, (100) o

B(110)

o (101)

Intensidade relativa (u.a.)

10% Gd

— T4-Ti6AI4V

30 40

50

60
20 (°)

70

80

90

Figura 4.1 — Difratograma de raios x para amostras Ti-6Al-4V (-) e dopadas com 1% (-) e 10
% (-) de gadolinio [O autor, 2022].

37



M

— T4-TiGAI4V]

Intensidade relativa (u.a.)

1%Fe
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Figura 4.2 — Difratograma de raios x para amostras Ti-6Al-4V (-) e dopada com 1% (-) de ferro
[O autor, 2022].

As medidas de DRX foram analisadas com base nas fichas catalogadas no Joint
Committee on Powder Diffraction Standards — International Centre for Diffraction Data
(JCPDS-ICDD). Em ambos os difratogramas foram identificadas as fases a de grupo espacial
P63/mmc de simetria hexagonal compacta (JCPDS-ICSD Ne 044-1294) e 8 de grupo espacial
Im-3m, simetria cubica de corpo centrado (JCPDS-ICSD Ne 044-1288), ambas comumente

reportadas para esse padréo.

De modo geral, pode-se observar que ha a formacdo predominantemente da fase alfa,

embora a fase beta também esteja presente em pequeno percentual.
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Na Figura 4.1 também ¢ exibido os difratogramas das amostras TG1 e TG10, ou seja,
amostras com 1% e 10% de Gd, respectivamente. Nota-se que nas ligas dopadas com Gd,
também, houve a formagao tanto da fase o quanto da fase B contudo se comparada a amostra
sem dopagem, observa-se a intensificagdo dos picos referentes a fase a, conforme esperado.
Haja vista que tanto o elemento dopante, gadolinio, quanto a fase a apresentam simetria

hexagonal compacta, os picos de difracdo referentes a fase a se intensificam.

Além disso houve o deslocamento dos picos de difracdo para direita, sendo mais intenso
o deslocamento para o maior percentual de dopante em concordancia com a lei de Vegard, e

consequentemente pode-se afirmar que houve a inser¢do do gadolinio na liga.

Comportamento similar € observado na Figura 4.2, que, por sua vez, foi caracterizada
utilizando os mesmos padrbes das amostras dopadas com gadolinio, novamente observa-se a
formagdo das fases a e B, € o deslocamento dos picos refletem a inser¢ao dos atomos de ferro
na matriz, contudo o deslocamento € menor, fator justificavel pelo fato de ferro e vanadio
possuirem raios atdmicos proximos. Para amostra dopada com ferro a fase  se intensifica
consideravelmente. Isto pode ser atribuido, novamente, ao fato de tanto o elemento dopante

quanto a fase B exibirem simetria cubica de corpo centrado, o que intensifica os picos da fase

B.
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4.2 Dureza

As medidas de dureza Rockwell C foram convertidas para a escala de dureza Vickers

(afim de compara-las mais adequadamente com os dados reportados na literatura) os dados

obtidos estdo dispostos na Tabela 4.1.

Tabela 4.1 — Valores médios obtidos nos ensaios de dureza Rockwell C e seus respectivos

valores, correspondentes, na escala de dureza Vickers [O autor, 2022].

Amostras Dureza Rockwell média Dureza Vickers equivalente (HV)
(HRC)
T4 30,5 307,03
TG1 43,4 421,10
TG10 449 438,52
TF1 31,4 312,04

Como ¢ possivel observar na Tabela 4.1, a amostra pura T4 exibiu, em geral, um valor

para dureza levemente abaixo do relatado na literatura. Por exemplo, Bodunrin, M. O., &
Chown, L. H (2021) relataram 340 HV enquanto Vojciechovski Jr, J., et al. (2019) e Vieira dos
Santos et al. (2012) reportaram respectivamente 302,3 HV e 363 HV. Tais diferengas podem

estar associadas as rotas de sintese bem como aos tratamentos térmicos realizados.

Conforme dados da Tabela 4.1, as amostras dopadas obtiveram maiores valores de

dureza comparado com a amostra pura, 0 que era esperado uma vez que 0s dopantes possuem

maior dureza que o vanadio.
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CONCLUSOES

No trabalho em questdo foi proposta a sintese de amostras da liga Ti-6Al-4V dopadas
tanto com Fe quanto com Gd e a caracterizagéo estrutural e mecanica das mesmas, com o intuito

de substituir total ou parcialmente o elemento vanadio.

As amostras obtidas foram monofésicas e apresentaram tanto a fase alfa com simetria
hexagonal compacta e grupo espacial P63/mmc quanto a fase beta com simetria cubica de corpo
centrado e grupo espacial Im-3m, o deslocamento dos picos de difracdo, seguem a Lei de

Vegard, e seus deslocamentos indicam a insercdo do ferro e do gadolinio na liga.

Quanto as propriedades mecéanicas de dureza, os resultados obtidos diferem levemente
da literatura, tais divergéncias estdo associadas as rotas de sintese, e a auséncia de tratamentos
térmicos apds a fusdo. Os valores de dureza aumentam em funcdo do percentual do dopante,

porém ainda se mantém patamares aceitaveis para possiveis aplica¢cdes na odontologia e afins.

Perspectivas Futuras

Para trabalhos futuros, pretende-se realizar a dopagem com outros percentuais de
dopantes bem como realizar a dopagem no sitio do Al. Sequencialmente realizar tratamentos

térmicos na liga pura e dopada e ainda as conformar.
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